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Измерение краевого угла смачивания свинцом  
поверхности оксида железа и реакторной стали ЭИ-852 

 
А. М. Кармоков, А. Х. Дышекова, О. О. Молоканова 

 
В работе исследована зависимость краевого угла смачивания расплавом свинца окисленного 
чистого железа и реакторной стали ЭИ-852. Установлено скачкообразное изменение краевого 
угла смачивания при температурах фазового перехода в оксиде железа. Результаты исследо-
вания могут быть использованы в разработке режимов работы реакторов со свинцовым теп-
лоносителем для предотвращения эрозии поверхности циркуляционного контура, покрытой 
слоем оксидов железа. 
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Введение 
 
Межфазное взаимодействие на границы раз-

дела жидкого свинца и сплавов на его основе со 
сталью циркуляционного контура оказывает суще-
ственное влияние на долговечность эксплуатации 
атомных реакторов с тяжелыми теплоносителями 
[1]. В результате взаимодействия жидкого тепло-
носителя с материалом циркуляционного контура 
могут произойти структурные изменения и эрозия 
корпуса. Изменение свойств оксидной пленки на 
рабочей поверхности, контактирующей с жидким 
теплоносителем, может оказать существенное 
влияние на процессы нагрева и охлаждения.  

Циркуляционный контур и отдельные узлы 
реакторов, контактирующие с теплоносителем, 
обычно изготовляются из специальных сталей на 
основе железа, хрома и других элементов, напри-
мер, из стали T91, ЭП-753, ЭК-173 и других. По-
этому исследование характера межфазного взаи-
модействия свинца с этими материалами и 
железом является важной практической задачей. 

Межфазное взаимодействие указанных ста-
лей со свинцом и сплавами свинца с висмутом ис-
следовались ранее в работах [2–4], в которых вы-
явлено скачкообразное изменение краевого угла 
смачивания  с повышением температуры. Однако 
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по-прежнему остаются недостаточно выясненны-
ми причины этих скачков краевых углов смачива-
ния на кривых соответствующих температурных 
зависимостей. 

Целью данной работы являлось исследова-
ние зависимостей краевого угла смачивания рас-
плавом свинца окисленного чистого железа и ре-
акторной стали ЭИ-852. 

 
Методика эксперимента 

 
В настоящей работе методом лежащей капли 

[5, 6] исследовано влияние фазового перехода в 
пленках окислов железа и оксидного слоя стали 
ЭИ-852 на краевой угол смачивания расплавом 
свинца, получена температурная зависимость 
краевого угла смачивания и сделано сравнение с 
результатами других работ. 

Для изучения влияния оксидной пленки на 
краевой угол смачивания железа и стали ЭИ-852 с 
расплавом свинца образцы для исследования 
предварительно отжигали в среде кислорода при 
температуре 873 К. Выдержка образца железа при 
этой температуре в течение более 20 минут приво-
дит к отслоению оксидной пленки от подложки, 
но от поверхности стали ЭИ-852 окисел не от-
слаивается. 

Рентгенофазовый анализ исследованных 
окисленных образцов, проведенных на установке 
ДРОН-6, показал, что поверхность чистого железа 
содержит оксидные фазы Fe2O3 и Fe3O4, причем 
содержание последней приблизительно в 2,5 раза 
меньше, чем Fe2O3. Фазовый анализ окисленных 
образцов из стали ЭИ-852 показал содержание 
только одной фазы Fe2O3. 

Процесс окисление Fe происходит последо-
вательно [7]. Первоначально на поверхности Fe 
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образуется окисная пленка FeO при температурах 
до 450 К, затем, по мере увеличения температуры, 
на поверхности FeO формируется пленка Fe3O4 
(при температурах 423–873 К). На образование ок-
сидной пленки и восстановление поверхности Fe 
оказывает влияние атмосфера, в которой выдер-
живается образец. При температурах 723–873 К в 
среде кислорода Fe3O4  доокисляется и образуется 
Fe2O3. Железо восстанавливается в среде водорода 
при температуре 1273 К, а в CO – при 973 К. 

Соединение Fe3O4 имеет -фазовый пе-
реход при температуре 900 К, который протекает 
без изменения энтальпии (Н = 0), но при этом 
кубическая решетка с параметрам а = 0,841 нм пе-
рестраивается в орторомбическую c параметрами 
решетки a = 0,5912; b = 0,5945; c = 0,8388 нм. Мо-
дификация Fe2O3 имеет два фазовых перехода: 
первый фазовый переход () протекает при 
950 К с изменением энтальпии на величину Н = 
= 0,67 кДж/моль. При этом ромбоэдрическая кри-
сталлическая решетка  с параметрами a = b = 
= 0,5028; c = 1,373 нм перестраивается в кубиче-
скую  с a = 0,9393 нм. Второй фазовый переход 
γ происходит при 1040–1050 К без изменения 
энтальпии, и кристаллическая решетка в обеих 
фазах имеет кубическую сингонию с параметрами 
0,9393 и 0,835 нм соответственно для  и γ [8, 9]. 
Фаза FeO имеет кубическую решетку с парамет-
ром 0,4301 нм.  

Таким образом, в процессе нагрева и окис-
ления структура оксидной пленки на поверхности 
железа и стали несколько раз меняется, причем 
 

меняется в зависимости от характера атмосферы, в 
которой проводится исследование. Реконструкция 
поверхности образца сопровождается изменением 
ретикулярной плотности, следствием чего являет-
ся изменение поверхностной энергии и межмоле-
кулярных сил взаимодействия подложки с жидкой 
каплей. Поэтому, согласно уравнению Юнга 
sl = s – l cos (s, sl и l – удельные свободные 
поверхностные энергии на границах раздела твер-
дое тело – газ, твердое тело – жидкость и жид-
кость – газ), на графиках зависимостей краевого 
угла смачивания эти особенности изменения 
структуры подложки должны отражаться в виде 
скачков. Подобные исследования краевого угла 
смачивания жидким свинцом поверхности кварца 
проведено ранее в нашей работе [6], где обнару-
жено скачкообразное изменение краевого угла при 
температуре фазового перехода твердой подложки. 

 
Обсуждение результатов 

 
В работе [2] получены температурные зави-

симости краевого угла смачивания свинцом по-
верхности чистого железа в трех различных гелие-
вых средах: He технически чистый, очищенный He 
и смесь He+8 об. % H2. На рис. 1 приведены эти 
данные, а также (для сопоставления) результаты 
наших измерений краевого угла смачивания окис-
ленной поверхности железа чистым свинцом 
(99,92 % Pb) в среде аргона высокой чистоты при 
давлении в камере 210–1 мм рт.ст. и в вакууме 
210–5 мм рт.ст. 
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Как видно из зависимостей  рис. 1, значения 

краевого угла смачивания свинцом поверхности 
окисленного железа, полученные нами, в вакууме 
меньше, чем в атмосфере аргона, на 5–8 градусов. 

Рис. 1. Зависимости краевых углов смачивания 
расплавом свинца (по данным [2])  чистого 
железа в различных гелиевых средах:  1 – He
технической чистоты; 2 – He очищенный; 3 –
смеси He-H2 ; то же для  оксидов железа  по 
данным авторов данной статьи: 4 – в аргоне; 
5 – в вакууме. 
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Сравнение этих результатов с результатами рабо-
ты [2] показывает, что в низкотемпературной об-
ласти они имеют близкие значения. С повышени-
ем температуры кривые расходятся в зависимости 
от характера атмосферы в рабочей камере. Отме-
тим, что зависимости 1 и 2 претерпевают скачек 
при температуре, близкой к температуре фазового 
перехода γ Fe2O3 , т.е. при 1040–1050 К. Следу-
ет ожидать, что на поверхности железа в указан-
ных атмосферах образуются оксид железа. Ход 
кривой, полученной в смеси гелия с водородом 
(кривая 3) отличается от первых двух. Наиболее 
значимый участок кривой по температуре совпа-
дает с температурой доокисления Fe3O4 в среде 
кислорода до Fe2O3 (723–873 К). Кроме того, оче-

видно, что присутствие водорода способствует 
восстановлению жидкого свинца.  

Результаты исследования температурной за-
висимости краевого угла смачивания жидким 
свинцом окисленной поверхности железа, полу-
ченные нами в среде аргона и в вакууме, показы-
вают совпадение хода кривых до температуры ~ 
900–950 К. При этих температурах наблюдаются 
фазовый переход  в соединениях Fe3O4 (900 К) 
и Fe2O3 (950 К). 

Результаты аналогичных исследований для 
реакторных сталей представлены на рис. 2, где 
отображены данные из работ [3, 4] для стали ма-
рок ЭК-173 и ЭП-753 соответственно, а также 
данные наших измерений для стали ЭИ-852. 
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Заметим, что температурная зависимость 

краевого угла смачивания поверхности стали  
ЭП-753 жидким свинцом (кривая 1) получена в 
вакууме 0,01 Па [4]. Авторы отмечают, что, как и в 
[2], ход кривой определяется образованием в про-
цессе нагрева пленки хрома на поверхности стали. 
Поэтому характер изменения угла смачивания от-
личается от сплавов на основе железа. На кривой 2 
температура, при которой происходит резкие 
уменьшение краевых углов смачивания, близка к 
температуре фазового перехода оксида железа 
Fe2O3, который может образоваться на поверхно-
сти стали ЭК-173 в процессе нагрева. В наших 
экспериментах, проводимых  на специально окис-
ленной поверхности стали ЭИ-852 с содержанием 
на поверхности Fe2O3 , наблюдался скачек краево-
го угла смачивания при температуре 950 К, соот-
ветствующий фазовому переходу  этого ок-
сида. 

Заключение 
 
Проведенные исследования, результаты ко-

торых сопоставлены с другими имеющимися дан-
ными, показывают, что краевой угол смачивания 
жидким свинцом окисленных поверхностей желе-
за или реакторной стали становится меньше  
90 градусов при температурах выше температур 
фазовых переходов оксидов. Из этого следует важ-
ный вывод, что в процессе эксплуатации реактора 
для предотвращения эрозии поверхности циркуля-
ционного контура, покрытой слоем оксидов желе-
за, следует ограничивать температуру теплоноси-
теля, не допуская уменьшения краевого угла 
смачивания ниже 90 градусов (порог смачивания).  
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The contact angles of lead for surfaces of the iron oxide and reactor steel EI-852 have been measured. 
The stepwise changes in contact angle with the phase transition temperatures in the iron oxide have 
been determine. The results can be used to develop reactors operating modes with lead cooling to 
prevent erosion of the circulation circuit surface coated with iron oxides.  
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