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ВВЕДЕНИЕ

Основная задача производства ферритовой ших-
ты – получение порошков с заданным комплексом 
физико-химических, технологических, структурных 
характеристик. Высокие требования предъявляются 
к гранулометрическому составу, так как различные 
классы крупности частиц оказывают неодинаковое 
влияние, в частности, на технологические свойства 
ферритовых порошков (текучесть, формуемость, 
уплотняемость, прессуемость). При заданном хи-
мическом составе активность порошков определя-
ется формой, размерами частиц дисперсной среды, 
внутренними напряжениями и дефектами кристал-
лической решетки. Рост величины удельной поверх-
ности, независимо от причин, приводит к образо-
ванию агрегатов, существенно влияет на процессы 
спекания и свойства готового изделия [1, 2]. В рабо-
те [3] рассмотрена возможность управления процес-
сами формирования микроструктуры гексаферрита 
стронция с помощью изменения среднего размера 
частиц порошка и степени однородности их распре-
деления по размерам перед мокрым прессованием в 
магнитном поле. Один из методов понижения сред-
него размера частиц дисперсного материала – помол 
в сухом состоянии или в виде суспензии. Интенси-
фикация процесса сухого помола в бильной мельни-
це достигается при измельчении ферромагнитных 
материалов в магнитоожиженном слое (МОС) [4].

Целью данной работы является анализ влияния 
электромагнитного воздействия при измельчении 

дисперсной среды ферромагнитных материалов в 
бильной мельнице на уменьшение среднего разме-
ра частиц, повышение однородности распределения 
частиц по размерам продуктов помола и их актив-
ности за счет создания микроискажений кристал-
лической решетки.

ЭКСПЕРИМЕНТ

В мельнице измельчение исходного материала – 
феррита стронция – осуществлялось посредством 
воздействия на дисперсную среду ударными поверх-
ностями вращающихся с частотой 15 тыс. об/мин бил, 
имеющих в сечении форму прямоугольной трапе-
ции, нижняя и ударная поверхности которой об-
разуют острый угол. В помольной камере в неод-
нородном переменном и постоянном магнитных 
полях, силовые линии которых взаимно перпенди-
кулярны и параллельны плоскости вращения бил, 
из частиц дисперсного материала за счет их посту-
пательного движения образуется магнитоожижен-
ный слой, в котором разрушение частиц происхо-
дит за счет ударных нагрузок при взаимодействии 
частиц с билами и между собой [5]. Интенсивность 
измельчения в МОС определяется величиной силы, 
действующей на частицу со стороны бил, частотой 
ее воздействия и параметрами электромагнитного 
воздействия.

Экспериментально установлено, что поступа-
тельное движение частиц феррита стронция мас-
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сой 0,015–0,225 г в переменном неоднородном маг-
нитном поле частотой 50 Гц начинается при дости-
жении индукции Bv = 0,2 мТл и градиента индукции 
∂Bv /∂y = 8 мТл/м. При увеличении этих показате-
лей до ∂Bv /∂y = 15 мТл/м и Bv = 0,38 мТл отдель-
ные частицы в среднем перемещаются на 1 см, а в 
поле с ∂Bv /∂y = 70÷100 мТл/м и Bv = 1,78÷2,54 мТл – 
на 5 см. Однако на частицу в магнитоожиженном 
слое кроме силы со стороны внешнего магнитного 
поля и силы тяжести будут действовать силы, об-
условленные воздействием магнитных полей ча-
стиц, окружающих рассматриваемую, а также силы, 
действующие со стороны других частиц во вре-
мя их соударения. Следовательно, величина пути, 
проходимого частицами ферромагнитных мате-
риалов в МОС, зависит от концентрации частиц 
в этом слое. Так, в магнитных полях: переменном 
с ∂Bv /∂y = 120 мТл/м, Bv = 3,05 мТл и постоянном с 
индукцией Bс = 5,7 мТл – объем порошка феррита 
стронция со средним размером частиц 0,93 мкм уве-
личивается в 5 раз. Чем больше возрастание объема, 
занимаемого магнитоожиженным слоем, тем интен-
сивнее движение частиц и агрегатов. Описанный 
характер движения частиц в МОС при измельче-
нии в бильной мельнице приводит к интенсивному 
перемешиванию порошка не только ударными по-
верхностями вращающихся бил, но и за счет посту-
пательного движения частиц в неоднородном пере-
менном магнитном поле.

Для проведения исследований измельчали дис-
персный материал феррита стронция (SrFe12O19) 
со средним размером частиц dср = 1558,5 мкм, мак-
симальным dmax = 3100 мкм, медианой 1477 мкм в 
бильной мельнице без электромагнитного воздей-
ствия и в магнитоожиженном слое, который образу-
ется в магнитных полях – постоянном с Вс = 15,3 мТл 
и переменном с Bv = 6,86 мТл, ∂Bv /∂y = 270 мТл/м.

Динамику изменения дисперсного состава по-
рошка в зависимости от времени измельчения и 
электромагнитного воздействия изучали на скани-
рующем электронном микроскопе «Ziess Supra 25». 
Рентгеноструктурный анализ порошковых образ-
цов проводили на дифрактометре ДРОН-3М с при-
менением CuKα-излучения анода с длиной волны 
1,5406 Å с фокусировкой по Брегу–Брентано (θ–2θ). 
Сканирование дифракционных профилей осущест-
вляли в пошаговом режиме (шаг 0,02°). Время экспо-
зиции на каждом шаге составляло 8 с. Для анализа 
и уточнения структурных характеристик исполь-
зована база данных ICSD. Компьютерная обработ-
ка дифракционных спектров выполнена с помощью 
программы Pwc (версия 2.3), которая основана на 
методе полнопрофильного уточнения структуры 

Ритвелда. Критерием хорошего согласия структур-
ной модели и реального эксперимента было выбра-
но значение профильного Rр-фактора.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Общую характеристику гранулометрического со-
става порошка дает средний размер частиц. При из-
мельчении в мельнице в течение 120 мин без элек-
тромагнитного воздействия получали dср = 9,26 мкм, 
а в магнитоожиженном слое – 0,55 мкм, т. е. степень 
измельчения возрастает в 16,8 раз, что свидетель-
ствует об интенсификации помола в МОС. Повы-
шение эффективности помола достигается за счет 
удержания дисперсной среды в зоне вращающихся 
бил и самоизмельчения частиц в результате их со-
ударений друг с другом при поступательном движе-
нии в неоднородном переменном магнитном поле.

Поскольку порошки являются полидисперсными 
системами, то качество порошка определяется сте-
пенью однородности частиц по размерам. Для оцен-
ки качества порошка феррита стронция, полученного 
при измельчении, изучали статистические характе-
ристики гранулометрического состава порошковых 
проб, гистограммы распределения частиц по разме-
рам и аппроксимирующие их кривые логарифмиче-
ски нормального распределения. Результаты экспе-
риментальных исследований приведены на рис. 1, 2. 
Если для исходного порошка максимальное число 
частиц имеет d = 1312 мкм (см. рис. 1, а), то после из-
мельчения в течение 120 мин без электромагнитного 
воздействия максимум смещается на размер 2,4 мкм 
(см. рис. 1, б), а при обработке в МОС у большинства 
частиц d = 0,34 мкм (см. рис. 1, в).

Из сопоставления представленных на рис. 1, б 
и в кривых распределения частиц по размерам сле-
дует, что помол в МОС обеспечивает более мелкий 
и однородный по фракционному составу порошок.

Более полную характеристику гранулометриче-
ского состава дает кумулятивная кривая распреде-
ления размера частиц порошка (см. рис. 2). Каждая 
точка такой кривой соответствует суммарному со-
держанию частиц, которые меньше данного раз-
мера. Из рис. 2, а следует, что после измельчения 
без электромагнитного воздействия у 95 % частиц 
d < 30,3 мкм и у 50 % – d < 4,2 мкм, после помола в 
МОС (см. рис. 2, б) 95 и 50 % частиц имеют разме-
ры менее 1,1 и 0,36 мкм соответственно. Таким об-
разом, в результате обработки в МОС у 94 % частиц 
d < 1 мкм, а при помоле без электромагнитного воз-
действия таких частиц всего 15 %. Получение по-
рошка малой дисперсии по размерам достигается 
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за счет удержания дисперсной среды в зоне измель-
чения билами и принудительного перемешивания в 
магнитоожиженном слое.

Измельчение дисперсной среды приводит не 
только к разрушению частиц, но и к активации их 

поверхности за счет микродеформации кристалли-
ческой решетки. С целью определения структур-
ных изменений порошковых образцов после помола 
применяли рентгеновский дифракционный метод, 
основанный на анализе уширения и формы отдель-
ных дифракционных пиков [6–9].

Из экспериментальных рентгенограмм порошко-
вых образцов по эффективным размерам областей 
когерентного рассеяния (ОКР) оценивали плотность 
дислокаций [6–8]. Для расчета максимальных значе-
ний микронапряжений [9] (остаточные напряжения 
2-го рода) использован рефлекс 114.

На рис. 3 в качестве иллюстрации приведены 
фрагменты дифрактограмм (выбранный диапазон 
включает наиболее интенсивные рефлексы) образ-
цов порошка SrFe12O19, полученных после измель-
чения в течение 120 мин в мельнице без электро-
магнитного воздействия (образец 1) и в магнито-
ожиженном слое (обр. 2), а также после отжига при 

Рис. 2. Кумулятивные кривые распределения 
частиц порошка феррита стронция по размерам 
после измельчения в мельнице в течение 120 мин
а – без электромагнитного воздействия 
б – в магнитоожиженном слое
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Рис. 1. Гистограммы распределения частиц по размерам 
порошка феррита стронция и аппроксимирующие их кривые 
логарифмически нормального распределения
а – исходный порошок; б, в – после измельчения в мельнице 
в течение 120 мин без электромагнитного воздействия (б) 
и при образовании магнитоожиженного слоя (в)
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t = 850 °С в течение 2 ч после помола в МОС (обр. 3). 
При сравнении рентгенограмм обр. 1 и 2 наблюда-
ется уширение отражений в последнем случае, что 
свидетельствует об уменьшении ОКР, а также о воз-
никновении в образцах дополнительных микроде-
формаций (Δd/dhkl, где Δd – среднее по величине 
изменение межплоскостного расстояния dhkl, обус-
ловленное наличием дефектов решетки). Для обр. 2 
значение плотности дислокаций 3,12 ∙ 1011 см–2 и ве-
личина микродеформаций 4,15 ∙ 10–3 выше, чем для 
обр. 1, на 0,67 ∙ 1011 см–2 и 0,55 соответственно. Как и 
следовало ожидать, после отжига (обр. 3) значения 
плотности дислокаций и микродеформаций умень-
шились до 2,45 ∙ 1011 см–2 и 3,63 ∙ 10–3 соответственно.

Полученный результат возрастания величины 
микродеформации в большей степени можно объ-
яснить интенсификацией помола в магнитоожи-
женном слое.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Из приведенных результатов следует, что измель-
чение исходного дисперсного ферромагнитного ма-
териала в бильной мельнице в магнитоожиженном 
слое в режиме перемешивания порошка и удержа-
ния его в зоне вращающихся бил позволило значи-
тельно интенсифицировать процесс обработки, су-
щественно улучшить качество порошка гексаферри-
та стронция: повысить однородность распределения 
частиц по размерам и снизить их средний размер с 
9,26 до 0,55 мкм.
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Рис. 3. Фрагменты дифрактограмм порошковых образцов 
после 120 мин измельчения в бильной мельнице 
без электромагнитного воздействия (1) 
и в магнитоожиженном слое (2), а также после отжига 
при t = 850 °С после обработки в магнитоожиженном слое (3)
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