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Введение 

 
В последнее время особый интерес вызывают 

материалы с нано-кристаллической структурой. Это 
обусловлено возможностью значительной модифи-
кации и даже принципиального изменения свойств 
известных материалов при переходе в наноструктур-
ное состояние. Довольно распространенным спосо-
бом получения таких материалов является компакти-
рование нанодисперсных порошков с последующим 
спеканием. Одним из способов получения таких по-
рошков является механическая обработка промыш-
ленных порошков микронных размеров на высоко-
энергичных мельницах.  

В докладе представлены исследования процес-
сов получения нанодисперсного порошка вольфрама 
на планетарной мельнице МПЛ-3. В экспериментах 
представленных в докладе исследовалось влияние на 
процесс измельчения следующих факторов: коэффи-
циента заполнения мелющей гарнитурой объема 
размольного барабана, наличия дисперсионной сре-
ды, ее вида и количества, коэффициента нагрузки на 
измельчаемый материал. Результаты экспериментов 
определялись по изменению удельной поверхности 
порошка, которая измерялась БЭТ методом на газо-
вом хроматографе ГХ-1. Изучение изменения формы 
и состояния частиц порошка проводилось на элек-
тронном микроскопе MIRA LMU. В результате экс-
периментов получен нанодисперсный порошок 
вольфрама с удельной поверхностью 7,19 м2/г, со-
стоящий из агломерированных частиц. Частицы 
имеют слоистую или чешуйчатую форму. Данная 
технология не позволяет получать частицы сфериче-
ской формы. 

 
 

1. Технические характеристики основного 
оборудования 

 
Исследование процессов получения нанодис-

персного порошка вольфрама, описанное в данной 
работе, проводилось на мельнице планетарной лабо-
раторной МПЛ-3. Фотография мельницы приведена 
на рис. 1. Технические характеристики мельницы 
МПЛ-3 представлены в табл. 1. 

 
 

 

 
Рис. 1. Фотография центробежной планетарной мельницы 

МПЛ-3 

Таблица  1  
Технические характеристики мельницы МПЛ – 3 

 

№ 
Наименование  
параметра 

Размер- 
ность 

Значение  
параметра 

1 
Установленная мощность 

электродвигателя 
кВт 4 

2 Количество барабанов шт 3 
3 Диаметр барабана мм 110 
4 Длина барабана мм 140 
5 Объем барабана л 1,33 

6 
Скорость вращения  
водила (макс.) 

об/мин 518 

7 
Скорость вращения  
барабанов (макс.) 

об/мин 1036 

8 
Центробежный  

фактор 
- 30g 

9 Масса кг 220 

10 
Габаритные размеры  

(LxBxH) 
мм 860х680х505 

 

Мельница представляет собой 3-х барабанный 
планетарный механизм общего назначения с регули-
руемой скоростью вращения редуктора и заданным 
соотношением скорости вращения водила и бараба-
нов. Регулировка осуществляется в пределах от 10 до 
518 об/мин. Измельчение материала происходит 
в помольных барабанах под воздействием мелющих 
тел (стальные шары диаметром 9 мм) за счет много-
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кратного повторения циклов удара и истирания 
в центробежном поле. Направления вращения водила 
и барабанов встречные (рис. 2). Мелющие тела под-
нимаются вместе со стенкой барабана до определен-
ного момента, когда они под действием центробеж-
ной силы отрываются от поверхности барабана и 
движутся к противоположной стенке барабана, уда-
ряясь друг о друга и о противоположную стенку ба-
рабана. В результате такого характера движения ме-
лющих тел и материала достигается высокая степень 
размола.  

 

 
 

Рис. 2. Кинематическая схема планетарного механизма 
мельницы МПЛ-3 

 

2. Влияние коэффициента заполнения  
на степень измельчения  

 
Существенное влияние на процесс измельчения 

оказывает характер движения мелющей гарнитуры в 
барабанах мельницы [1, 2, 3], который зависит от 
коэффициента заполнения, т. е. от того, какой объем 
занимает мелющая гарнитура по отношению к объе-
му барабана. В литературе выделяют три вида движе-
ния мелющей гарнитуры в барабанах мельницы [2]. 

При небольших коэффициентах заполнения (10–
20 %) происходит «конденсация» шаров на стенке 
барабана, в наиболее удаленной точке от центра пла-
нетарного механизма, где они совершают качение. 
Движение шаров схематически показано на рис. 3а. 
Когда основная масса шаров катится по стенке бара-
бана, шары, находящиеся на краю скопления, пере-
брасываются на противоположный край. При этом 
материал в основном испытывает истирающие на-
грузки. 

При увеличении коэффициента заполнения до 
40–50 % шары также движутся скоплением, проис-
ходит их каскадный перенос с одного на другой край 
скопления, как это показано на рис. 3б. При этом 
материал в основном испытывает ударные нагрузки. 

При значениях коэффициента заполнения 
> 55 % начинает проявляться эффект «растекания», 
заключающийся в образовании замкнутого слоя ша-
ров вдоль стенки барабана, практически неподвиж-
ного относительно нее. Оставшаяся же, часть шаров 
совершает движение в пространстве, ограниченном 
этим слоем, как это представлено на рис. 3в. При 
таком характере движения в процессе механоактива-
ции участвуют только шары, не входящие и присте-
ночный слой. 

 

 
 

Рис. 3. Схематическое представление движения шаров  
при малых (10–20 %) (а), средних (40–50 %) (б) и больших 

(> 55 %) (в) значениях коэффициента заполнения 
 
Для проведения экспериментов использовался 

вольфрамовый порошок ОАО «Кировоградский за-
вод твердых сплавов» выпущенный по ТУ СТП 
00196144-071,3-2004. Средний размер частиц со-
гласно ТУ составляет 1,15–1,65 мкм. 

Для подтверждения влияния коэффициента за-
полнения были проведены эксперименты № 1 и № 2 
при 25 % и 48 % значениях коэффициента заполне-
ния. Результаты измерений удельной поверхности 
представлены на рис. 4. 
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Рис. 4. Изменение удельной поверхности порошка  
в зависимости от времени измельчения при различных 

коэффициентах заполнения 
 

Из результатов представленных на графике 
можно сделать вывод, что более интенсивное из-
мельчение идет при коэффициенте заполнения в 
48 %, чем при 25 %. При коэффициенте в 25 % гра-
фик имеет рост до 24 минуты измельчения, а затем 
начинает уменьшаться. Это связано с образованием 
агломератов. 
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3. Влияние дисперсионной среды  
на степень измельчения 

 
Большое влияние на процесс измельчения ока-

зывает введение дисперсионной среды. Системати-
ческие исследования действия дисперсионных сред 
на процесс измельчения проведены Ходаковым [5]. 
В результате было установлено, что измельчение 
твердых тел в дисперсионных средах может приво-
дить к многократному увеличению удельной по-
верхности по сравнению с измельчением на воздухе.  

Понижение прочности твердых тел в присутст-
вии дисперсионной среды объясняется эффектом 
Ребиндера [4, 5]. Изменение свойств материала под 
влиянием поверхностно-активных веществ обуслов-
лено снижением свободной поверхностной энергии 
и, как следствие, уменьшением работы, необходимой 
для увеличения поверхности [4]. При деформации 
твердого тела в его поверхностном слое развиваются 
клиновидные микротрещины, способные смыкаться 
после снятия нагрузки. Пленки жидкости препятст-
вуют их смыканию и оказывают на них расклини-
вающие действие, которое в случае очень узких ще-
лей заметно способствует их расширению [5]. Дис-
персионная среда применяемая при измельчение, не 
должна вызывать никаких изменений частиц дис-
персной фазы, например, их растворения или набу-
хания; не должна быть агрессивной и не должна 
вступать в химическую реакцию с частицами; долж-
на хорошо смачивать частицы; в дисперсионной сре-
де не должны образовываться агрегаты частиц [6]. 

Анализ литературных данных показывает [4, 5], 
что при измельчении  порошков в качестве диспер-
сионных сред чаще всего используют: воду, спирт, 
толуол, ацетон. В экспериментах описанных в дан-
ной работе в качестве дисперсионных сред были ис-
пользованы этиловый спирт и толуол. Вода не была 
использована вследствие ее окислительных свойств 
(окисление размольной гарнитуры и стенок помоль-
ных барабанов). Увеличение интенсивности измельче-
ния в присутствие дисперсионной среды может про-
исходить при различных относительных количествах 
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Рис. 5. Изменение удельной поверхности порошка  

в зависимости от времени измельчения в присутствии  
этилового спирта в качестве дисперсионной среды 

среды [5]. Поэтому были проведены эксперименты 
№ 3, 4, 5 по измельчению вольфрамового порошка в 
присутствии дисперсионной среды – этилового 
спирта в количестве  1 %, 10 % и 70 % от массы из-
мельчаемого порошка. Результаты измерений удель-
ной поверхности представлены на рис. 5. 

Из результатов представленных на графике вид-
но, что измельчение идет более эффективно при до-
бавлении дисперсионной среды в количестве 10 % от 
массы измельчаемого порошка, чем при добавлении 
70 % и 1 %.  

Для сравнения дисперсионных свойств спирта и 
толуола был проведен эксперимент № 6 по измель-
чению порошка вольфрама при добавлении в качест-
ве дисперсионной среды толуола в количестве 10 % 
от массы измельчаемого порошка. Результаты изме-
рений удельной поверхности представлены на рис. 6. 
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Рис. 6. Изменение удельной поверхности порошка вольф-
рама в зависимости от времени измельчения в различных 

дисперсионных средах 
 

Из результатов представленных на графике 
видно, что до 36 минуты интенсивность увеличения 
удельной поверхности в присутствии дисперсион-
ных сред спирта и толуола примерно одинакова, 
причем в присутствии спирта удельная поверхность 
достигнута большая. Но после 36 минуты интенсив-
ность увеличения удельной поверхности в присутст-
вии толуола возросла. К 42 минуте при использова-
нии толуола достигнута удельная поверхность боль-
шая, чем при использовании этилового спирта, 
(Sтолуол = 5,64  0,31 м2/г и Sспирт= 4,24  0,23 м2/г). 

 
4. Влияние коэффициента нагрузки  

на измельчаемый материал на степень 
 измельчения 

 
Еще одним фактором, влияющим на интенсив-

ность измельчения, является коэффициент нагрузки 
на измельчаемый материал, который равен отноше-
нию массы измельчаемого порошка к массе размоль-
ной гарнитуры. Изменив значение коэффициента 
нагрузки на материал можно изменить удельную 
энергию воздействия на единицу массы порошка, а 
чем выше энергия воздействия, тем выше интенсив-
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ность измельчения порошка. В экспериментах опи-
санных выше значение коэффициента нагрузки было 
равно 1/15. Для проверки влияния значения коэффи-
циента нагрузки на интенсивность измельчения был 
проведен эксперимент № 7 со значением коэффици-
ента нагрузки, равном 1/30. Результаты измерений 
удельной поверхности представлены на рис. 7. 
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Рис. 7. Изменение удельной поверхности порошка  
в зависимости от времени измельчения при различных 

коэффициентах нагрузки на материал 
 

Анализируя данные представленные на графике 
можно сделать вывод, что измельчение идет эффек-
тивней при коэффициенте нагрузки на материал, 
равном 1/30. Наилучший результат получен при 

42 минутах измельчения – 7,19 м2/г. Причем этот 
результат является лучшим для всех экспериментов. 

 

5. Электронно-микроскопный анализ  
полученных порошков 

 
Изучение изменения формы и размеров частиц в 

процессе сухого размола проведено на порошках 
полученных во втором эксперименте (сухой размол, 
48 %) с использованием электронно-микроскопного 
анализа. На рис. 8, 9 приведены изображения частиц 
порошка вольфрама: исходного, после размола в те-
чение 42 мин. 

Исходный порошок вольфрама имеет ярко выра-
женную кристаллическую структуру: частицы имеют 
плоские грани, прямолинейные ребра и одинаковые 
углы между соответствующими гранями. Некоторые 
частицы порошка имеют общие грани. В отдельных 
частицах порошка встречаются поры (рис. 8). 

Измельченный порошок (рис. 9) состоит из аг-
регатов частиц, которые образованы из размолотых 
частиц и единичных исходных частиц. Такие части-
цы идентифицируются по форме и характерным по-
рам. Поверхность частиц  шероховатая, с характер-
ным размером 30–50 нм. 

Изображения частиц порошка вольфрама по-
лученных в эксперименте № 7 в дисперсионной 
среде этилового спирта (10 %), представлены на 
рис. 10 и 11. 

  
Рис. 8. Изображения частиц исходного порошка вольфрама 

 

  
Рис. 9. Изображения измельченного в течение 42 мин. порошка вольфрама (эксп. № 2) 
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После обработки в течение 1 мин происходят 
изменения в форме и размерах исходных частиц. На 
поверхности частиц образуются топографически 
разделяемые участки (области) размером от ~100 нм 
и выше. После 12 минут размола происходит образо-
вание пластинчатых частиц. Минимальный размер 
топографически разделяемых образований  на по-
верхности частиц  около 50 нм. После 24 минут 
размола происходит формирование крупных агрега-
тов частиц. Минимальный размер топографически 
разделяемых образований на поверхности частиц  
около 25 нм. 

После 42 минут обработки сформировались 
крупные агрегаты частиц, состоящие из более мел-
ких агрегатов и отдельных частиц. Минимальный 
размер топографически разделяемых образований на 
поверхности частиц   около 20 нм.  

Размол с использованием дисперсионной жид-
кости изменил характер диспергирования: частицы 
имеют другой вид  слоистую или чешуйчатую фор-
му (рис. 1011). 

 

Анализ фотографий, полученных на электронном 
микроскопе, показал, что с увеличением времени обра-
ботки помимо размола происходит агрегирование ма-
териала – формирование более крупных агломератов, 
состоящих из мелких отдельных частиц.  
 

6. Определение содержания примесей  
методом микрорентгеноспектрального  

анализа 
 
В процессе получения нанодисперсного мате-

риала на мельнице МПЛ-3 может происходить за-
грязнение обрабатываемого материала составляющи-
ми размольной гарнитуры. Определение загрязняю-
щих элементов осуществлялось методом электронно-
зондового рентгеноспектрального микроанализа. 

Содержание Fe в порошках вольфрама, полу-
ченных в экспериментах № 3, 4, 6, 7 после обработки 
в дисперсионных средах, представлено в табл. 2. Для 
ряда образцов было определено содержание хрома в 
связи с тем, что футеровка барабана и мелющая гар-
нитура выполнена из нержавеющей стали. 

 

 
1 мин 12 мин 24 мин 

 

Рис. 10. Изображения частиц порошков вольфрама, полученных в эксперименте  № 7, обработанных в течение 1,  
12 и 24 мин в дисперсионной среде этилового спирта (10 %), при коэффициенте нагрузки 1/30 

 

  
36 мин 42 мин 

 

Рис. 11. Изображения частиц порошков вольфрама, полученных в эксперименте  № 7, обработанных  
в течение 42 мин в дисперсионной среде этилового спирта (10 %), при коэффициенте нагрузки 1/30 
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Таблица  2   
Содержание примесей в порошках вольфрама,  

полученных в экспериментах № 3, 4, 6, 7 
 

Массовое содержание, % 
Время, мин 

Fe Cr 

эксп. № 3 (70 % этиловый спирт, 48 %, 1/15) 

24 5.8 0.7 
36 7.0 1.0 
42 7.0 0.9 

эксп. № 4  (10 % этиловый спирт,48 %, 1/15) 

24 0.8 0.1 
36 1.4 0.2 

эксп. № 7  (10 % этиловый спирт,48 %, 1/30) 

1 1,1 - 
12 1,9 0,2 
24 3,4 0,4 
36 5,7 0,9 
42 5,6 0,8 

эксп. № 6 (10 % толуол,48 %, 1/15) 

24 1,7 - 
 
По результатам электронно-зондового рентге-

носпектрального микроанализа характерным для 
всех видов размола является намол железа, который 
может быть в пределах 7 масс %, что, в первую оче-
редь, связано со временем обработки. Вторым фак-
тором, влияющим на намол железа, может быть дис-
персионная среда.  

 
Заключение 

 
Проведенные эксперименты показали, что наи-

лучшими технологическими условиями для получе-
ния нанодисперсного порошка вольфрама на плане-
тарной мельнице МПЛ-3 является измельчение 

в присутствии дисперсионной среды в количестве 
10 % от массы измельчаемого порошка, при коэффи-
циенте заполнения равном 48 %, и при коэффициен-
те нагрузки на измельчаемый материал равном 1/30. 
В результате экспериментов получен нанодисперс-
ный порошок вольфрама с удельной поверхностью 
7,19 м2/г, состоящий из агломерированных частиц. 
Частицы имеют слоистую или чешуйчатую форму. 
Даная технология не позволяет получать частицы 
сферической формы. 
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