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Введение

Актуальность исследований процессов меха-

нической активации (МА) обусловлена развитием 

современных технологий, использующих измель-
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Проведено экспериментальное исследование процесса футерования внутренних поверхностей энергонапряженной пла-
нетарной мельницы МПВ порошком кремния. Получены экспериментальные зависимости количества истраченного на 
футерование измельчаемого вещества от времени механической активации (МА). С помощью аналитических формул и с 
использованием экспериментальных результатов, полученных методом обратной задачи, двумя способами определена 
константа скорости футерования для малой и большой длительности МА: первый – основывался на обработке экспери-
ментальных кривых, описывающих динамику футерования, методом наименьших квадратов, а второй предполагал нахож-
дение величины константы по тангенсу угла наклона к оси абсцисс прямых линий, аппроксимирующих экспериментальные 
кривые в начальный период работы измельчительного устройства. Установлено, что с увеличением времени МА происхо-
дит снижение скорости футерования мельницы порошком кремния. Выявлено, что величина константы скорости футеро-
вания уменьшается с повышением продолжительности МА. Показано удовлетворительное соответствие теоретических 
расчетов экспериментальным данным.
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The paper presents an experimental study of lining the energy-intensive planetary mill internal surfaces with silicon powder. The 
experimental dependences were determined for the amount of grinded material used for lining on the time of mechanical activation 
(MA). The lining speed constant was defined in two ways for short and long duration MA using analytical formulae and experimental 
results obtained with the inverse problem method. The first one was based on the analysis of experimental curves describing 
the lining dynamics with the least square method. The second one suggested the constant value measurement according to the 
tangent of the angle between the X-axis and the straight lines that approximate the experimental curves at the initial period of 
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that the value of the lining speed constant lowered as the MA time increased. Therefore, the theoretical calculations adequately fit 
to experimental data.
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чительные аппараты [1—5]. Измельчение не только 

способствует получению порошка с наибольшей 

дисперсностью, но и позволяет в ряде случаев изме-
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нять структурные и физико-химические характери-

стики его частиц. Например, накопление в резуль-

тате МА дефектов в частицах приводит к снижению 

энергии активации последующего химического 

превращения вещества. Также механическая акти-

вация широко используется как предварительный 

этап для последующего самораспространяющегося 

высокотемпературного синтеза [6—8].

Одна из проблем эффективного использова-

ния механоактиваторов состоит в том, что при 

измельчении происходит футерование частицами 

порошка внутренней поверхности мельницы и 

мелющих тел. Вследствие этого, помимо сниже-

ния производительности оборудования, теряется 

некоторая часть измельчаемого материала. Также 

при МА многокомпонентной смеси футерование 

может привести к нарушению стехиометрии ее со-

става [9]. Учет вышеперечисленных обстоятельств 

в процессах МА дает возможность получать необ-

ходимое количество порошковой смеси с заранее 

определенными характеристиками. 

Для оптимизации МА можно воспользоваться 

математическими моделями, позволяющими про-

вести оценку описывающих измельчение кинети-

ческих констант, а также интерпретировать полу-

ченные экспериментальные результаты. Авторами 

[10—12] предпринята попытка моделирования ме-

ханохимических процессов с момента полного 

футерования веществом рабочих поверхностей 

механореактора, а в работе [13] построена мате-

матическая модель и найдена кинетическая кон-

станта скорости футерования энергонапряженной 

мельницы при измельчении смеси 2Fe + 5Al. 

В настоящей работе экспериментальными ме-

тодами и с помощью предложенной в [13] матема-

тической модели исследуется вопрос футерования 

планетарной мельницы порошком кремния при 

его измельчении.

Выбор кремния в качестве объекта исследо-

вания продиктован его широким применением в 

производстве полупроводников и микроэлектро-

нике, а также в авиационной, ракетной технике 

и ядерной промышленности. С помощью метода 

МА возможно получение мелкодисперсных по-

рошков-силицидов с высокими текстурными ха-

рактеристиками [14]. 

Методика эксперимента

В экспериментах для механоактивации порош-

ка кремния чистотой 99,7 % была использована 

планетарная центробежная мельница МПВ энер-

гонапряженностью 60 g с водяным охлаждением 

барабанов. Соотношение массы порошка к массе 

шаров-измельчителей составляло 1:20. Продол-

жительность работы мельницы варьировалась от 1 

до 120 мин. В экспериментах использовались шары 

марки ШХ15 и стальные барабаны марки 40Х13. 

Измельчение порошковой смеси проводилось 

в атмосфере аргона чистотой 99,99 %. Заданное 

время МА набиралось дискретно: 5 мин непре-

рывного активирования сменялось последующей 

остановкой мельницы на 15 мин, необходимой для 

ее охлаждения. После завершения МА мельницу 

останавливали и механоактивированную смесь 

взвешивали, предварительно высыпав ее из объе-

ма барабанов. Массу истраченного на футерование 

порошка определяли с помощью простой разницы 

между его количествами в исходном состоянии и 

после МА. 

Гранулометрические исследования порошка 

кремния до и после МА осуществлялись с помо-

щью ситового рассева и путем подсчета размеров 

зерен агломератов по изображениям, полученным 

на растровом электронном микроскопе (РЭМ). 

Химический анализ на содержание железа в меха-

ноактивированном порошке кремния выполнялся 

на спектрофотомере СФ26.

Результаты и их обсуждение

На рис. 1 представлены экспериментальные за-

висимости относительной массы истраченного на 

футерование порошка кремния от времени МА. 

Видно, что для всех кривых характерно значитель-

ное увеличение количества вещества на рабочих 

Рис. 1. Количество участвующего в футеровании 

порошка кремния от времени МА в мельнице МПВ 

в зависимости от массы ее загрузки

1 – 100 г, 2 – 30 г, 3 – 20 г
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поверхностях мельницы в промежуток времени 

МА до 20—30 мин. За этот период более половины 

массы измельчаемой смеси переходит в футеровоч-

ный слой.

Затем наблюдается умеренное увеличение ве-

щества в футеровочном слое и даже некоторое его 

снижение при t = 25÷60 мин (кр. 2). Вероятно, при 

большой длительности механоактивации процесс 

футерования достигает своего насыщения, обу-

словленного приблизительным равенством меж-

ду количествами налипшего в единицу времени 

вещества на стенки мельничного устройства и 

возвратившегося в измельчаемую смесь. Данное 

обстоятельство было отмечено в работе [9], авторы 

которой показали, что на протяжении МА футеро-

вание поверхностей механоактиватора протекает 

неравномерно, и время от времени налипшая на 

них часть футеровочного материала возвращается 

обратно в активируемую смесь.

Необходимо отметить, что при МА происходит 

постоянное изменение гранулометрического со-

става порошка кремния, вызванного переформи-

рованием частиц агломератов, которые вследствие 

измельчения разламываются и сразу же собирают-

ся в новые агломераты. Как следует из приведен-

ной таблицы, в процессе МА увеличивается доля 

агломератов больших размеров. 

Как показали результаты химического анали-

за, содержание железа в порошке кремния после 

1—120 мин МА не превышает 0,3—2,8. 

В работе [13] получена формула для оценки ко-

личества вещества, принявшего участие в футеро-

вании, при измельчении смеси, в том числе и одно-

компонентной:

  (1)

где t — время механоактивации; μф = mф/m0 — отно-

сительная масса истраченного на футерование ве-

щества; mф — масса находящегося в футеровочном 

слое порошка; m0 — исходная масса порошковой 

смеси; S = Sм + nsм — площадь рабочей поверхно-

сти измельчительного устройства; Sм — величина 

площади внутренней поверхности мельницы, sм — 

величина площади поверхности мелющего тела, 

n — количество мелющих тел; V — внутренний 

объем мельницы, не занятый мелющими телами; 

Kф — константа скорости футерования. 

Полагается, что параметр Kф линейно зависит 

от мощности энергонапряженной мельницы (W) 

[15], поэтому

Kф = kфW,  (2)

где kф — коэффициент, учитывающий физико-хи-

мические свойства измельчаемого материала (kф =

= const). 

Входящий в формулу (1) комплекс KфS/V можно 

оценить методом обратной задачи двумя способа-

ми. Первый из них основан на преобразовании со-

отношения (1) в уравнение прямой с координатами 

t – [–ln(1 – mф)]:

  (3)

Затем с помощью экспериментальных зависи-

мостей mф(t) по углу наклона прямой (3) к оси абс-

цисс определяется величина KфS/V. 

Второй способ вычисления константы скоро-

сти футерования предполагает разложение фор-

мулы (1) в ряд Тейлора. Пренебрегая в этом ряду 

членами со степенями при t > 1, получаем прибли-

женное равенство 

которое будет выполняться для малой длительно-

сти МА. Подставляя разложенное в ряд Тейлора 

соотношение (3) в (1), в конечном итоге можно за-

писать

  (4)

Геометрически соотношение (4) определяет 

тангенс угла наклона к оси абсцисс прямых линий, 

аппроксимирующих зависимости mф(t) в началь-

ный период работы измельчительного устройства.

Оценив характеризующие мельницу параметры 

(S, V и W), из выражений (3) и (4) можно определить 

константу скорости футерования Kф и в конечном 

итоге — входящий в формулу (2) коэффициент kф.

С использованием экспериментальных резуль-

татов первым (с применением метода наименьших 

Гранулометрические характеристики 

порошка кремния

Размер 

агломерата, 

мкм

Доля фракции в смеси, %

Исходная
После 

15 мин МА

После 

120 мин МА

<300 57 48 27

300–500 33 42 16

500–700 10 10 57
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квадратов) и вторым способами найдены следую-

щие значения комплекса KфS/V:

Видно, что (KфS/V)I < (KфS/V)II. Из данного не-

равенства следует, что величина искомого ком-

плекса, определенная включающим большую дли-

тельность МА методом I, оказалась в несколько раз 

меньше значения этого же параметра, найденного 

способом II (для малых времен МА). Отсюда мож-

но заключить, что константа скорости футерова-

ния не является величиной постоянной: по-види-

мому, с увеличением времени измельчения за счет 

образующегося футеровочного слоя изменяются 

реологические свойства внутренней поверхности 

мельницы, вследствие чего происходит значитель-

ное уменьшение величины Kф. 

Следует отметить, что полученные выше зна-

чения комплекса KфS/V близки к его величинам, 

определенным в работе [9] для порошковой сме-

си состава 2Fe + 5Al (0,008 и 0,03 мин–1 соответ-

ственно). 

На рис. 2 представлены экспериментальная 

(кр. 1) и расчетные (кр. 2 и 2′) зависимости отно-

сительной массы кремния, участвующего в футе-

ровании, от времени МА. Теоретические зависи-

мости рассчитывались по формуле (1) при KфS/V =

= (KфS/V)I и (KфS/V)II соответственно. Из рисунка 

видно, что кр. 2′ хорошо аппроксимирует экспери-

ментальную линию при малой продолжительно-

сти работы мельницы (t < 40 мин), а кр. 2 — при 

длительном измельчении (t > 70 мин). 

Заключение

Проведено экспериментальное исследование и 

получены аналитические оценки динамики футе-

рования порошком кремния энергонапряженной 

планетарной мельницы МПВ. Показано, что с уве-

личением времени механоактивации снижается 

скорость налипания измельчаемого порошка на 

поверхность мельницы, а также происходит суще-

ственное уменьшение величины константы скоро-

сти футерования. 

Методом обратной задачи определена величи-

на константы скорости футерования порошком 

кремния внутренней поверхности измельчитель-

ного устройства. Выявлено, что теоретические за-

висимости удовлетворительно аппроксимируют 

данные экспериментов. 
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