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Досліджено гранулометричний склад частинок порошку феромагнетного сплаву, от-
риманого ультразвуковим диспергуванням з використанням підвищеного статично-
го тиску у робочій камері. Показано, що застосування водню підвищує ефективність 
ультразвукового диспергування. Порівняно результати аналізу порошків, отриманих 
за використання ультразвуку та помелу в етанолі у планетарному кульовому млині. 
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Актуальність отримання високодисперсних порошків феромагнетних спла-
вів обумовлена широким їх застосуванням як у виробництві спечених високо-
енергетичних рідкісноземельних постійних магнетів і магнетопластів [1–4], так і 
для одержання магнетних пін [5], які використовують для очистки поверхні води 
від забруднення нафтопродуктами завдяки добрим радіопоглинальним власти-
востям у широкому діапазоні частот. При цьому спектр поглинання може зміню-
ватись за рахунок підбору оптимального складу та розміру частинок. На сьогодні 
існують різні методи одержання порошків високої дисперсності, які базуються на 
механічних, термічних, електрохімічних способах здрібнення. Для феромагнет-
них сплавів на основі рідкісноземельних металів використовують також гідридне 
диспергування [6–8] з подальшим помелом у вібраційних та планетарних кульо-
вих млинах і струминних млинах у потоці аргону. Досить ефективним є ультра-
звуковий метод отримання матеріалів високої дисперсності за підвищеного ста-
тичного тиску у робочій камері [9, 10]. Його також використовують для одержан-
ня матеріалів з розміром частинок 10…40 nm [11]. 

Найбільші значення коерцитивної сили 1600 kA/m та магнетної енергії 360... 
460 kG/m3 [12] досягнуто в магнетотвердих матеріалах на основі Nd2Fe14B. Так, 
теоретична границя магнетної енергії для феромагнетної фази Nd2Fe14B стано-
вить 509 kG/m3, а залишкової індукції 1,6 Т [13]. Ці сплави є структурно дуже 
чутливі і за теоретичними розрахунками магнетна енергія виготовлених з них 
постійних магнетів у нанокристалічному стані може сягати 1000 kG/m3 [14]. Вар-
тість постійних магнетів, виготовлених зі сплаву Nd2Fe14B, залежить в основному 
від вартості виділення неодиму зі суміші рідкісноземельних металів і на світово-
му ринку становить 70...150 доларів США за 1 kg [15]. Щоб її знизити, застосову-
ють суміші рідкісноземельних металів збагачених неодимом. Магнетні характе-
ристики таких спечених магнетів у вихідному стані (Br = 0,96 Т; Нс = 824 kA/m, 
(ВН)max = 183 kG/m3 [15]) поступаються магнетам системи Nd2Fe14B. Однак їх 
відносно низька вартість (40…45 доларів США за 1 kg) та перспективи покра-
щення магнетних характеристик за рахунок оптимізації хімічного складу сплаву 
[16] та технологічних процесів отримання [17] дозволяють зробити ці магнети 
конкурентними для промислового застосування. 
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Одним з технологічних методів одержання магнетів на основі рідкіснозе-
мельних металів є спікання порошків [12, 15], який включає приготування сплаву 
певного хімічного складу і структури, механічне подрібнення та тонкий помел у 
кульових млинах для отримання порошку з розміром частинок 3…10 µm, пресу-
вання порошку у магнeтному полі, спікання, термообробку, намагнeчування в ім-
пульсному магнeтному полі, а також механічну обробку та нанесення захисного 
покриву. Традиційний помел феромагнетних сплавів, який проходить у три стадії 
(механічне подрібнення до фракції 2…3 mm, здрібнення до розмірів 200…500 µm, 
тонкий помел до розмірів частинок 3…10 µm), потребує багато часу, трудоємкий 
і вимагає значних енергозатрат. Крім того, схильність порошку сплаву до окис-
нення сприяє значному підвищенню вмісту кисню в постійних магнетах за трива-
лого помелу, що після спікання та термообробки може призвести до незворотної 
втрати магнетних характеристик [18, 19]. Щоб їх поліпшити, застосовують хімі-
ко-термічну обробку та зовнішні енергетичні поля, зокрема ультразвук [20–22]. 

Мета роботи – спростити спосіб отримання порошків феромагнетних спла-
вів, а звідси і технологічний процес виготовлення постійних магнетів на основі 
рідкісноземельних металів. Для цього запропоновано використати водневе дис-
пергування з подальшим подрібненням в ультразвуковому полі. 

Об’єкт дослідження. Вивчали феромагнетний сплав на основі (Nd, Pr)2Fe14B. 
В Україні вихідною сировиною для отримання таких сплавів може слугувати рід-
кісноземельний концентрат, який одержують під час переробки апатиту за вироб-
ництва фосфорних добрив [17]. Суміш рідкісноземельних металів є складовою 
частиною будь-яких фосфоритових концентратів, що, крім неодиму (Nd) (~80%), 
містить до 20% празеодиму (Pr), а також незначні домішки церію (Ce), лантану 
(La), самарію (Sm), диспрозію (Dy), гольмію (Ho) та ітрію (Y). Подальша пере-
робка суміші з додаванням заліза і бору дає змогу отримати постійні магнети. 

Методика експерименту. Ультразвукове диспергування проводили в умо-
вах, коли рідина (етанол С2Н5ОН) знаходилася за надлишкового статичного тис-
ку. Оптимальний статичний тиск у робочій камері розраховували за методикою, 
описаною в праці [9]. Зливки сплавів отримували кальцієтермічним відновлен-
ням фторидів рідкісноземельних металів та заліза [23]. Фазовий аналіз матеріалів 
до і після обробки здійснювали за порошковими дифрактограмами, знятими на 
рентгенівському дифрактометрі ДРОН-3 (FeKα-випромінювання) у діапазоні ку-
тів 20…100°. 

Розроблена авторами установка для диспергування містить магнетострик-
ційний перетворювач ПМС15А-18 з максимальною потужністю 4 kW, який пра-
цює на частоті 18 kHz. Для живлення установки використовували ультразвуко-
вий генератор УЗГ3-4. Диспергували у герметичній камері, виготовленій із не-
ржавної сталі 12Х18Н10Т. Тиск у камері створювали подачею стиснутого інерт-
ного газу (аргону). Сплав гідрували за тиску водню 2 МPа. 

Аналізували отримані порошки за допомогою промислового спеціалізовано-
го матеріалознавчого комплексу обробки і аналізу зображень “SIAMS-600” та 
сканівного електронного мікроскопа EVO 40XVP із енергодисперсійним рентге-
нівським спектрометром INCA Energy 350 (Carl Zeiss, Німеччина та Oxford Ins-
truments, Англія). Зображення частинок порошку отримували безпосередньо з 
мікроскопа. За розмір частинок приймали середній діаметр (або середню проек-
цію) Фере. Середній діаметр Фере частинки розраховували як середнє значення 
проекцій частинки за 64-ма напрямами. 

Результати досліджень та їх обговорення. Вивчали порошки, отримані з 
феромагнетного сплаву на основі системи (Nd, Pr)2Fe14B, який піддавали воднево-
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му та ультразвуковому диспергуванню. Хімічний склад сплаву системи R2Fe14B 
(mass.%): Nd – 27,01; Pr – 1,2; Fe – 53,19; Al – 0,26; Nb – 0,15; B – 13,99; С – 4,2. 

Традиційно під час виробництва магнетів застосовують відомий спосіб отри-
мання порошків феромагнетних сплавів (Nd, Pr)2Fe14B [8], в якому сплав подріб-
нюють на гідравлічному пресі, потім на щоковій дробарці, після чого проводять 
тонкий помел у кульовому млині в ацетоні з додаванням поверхнево-активної 
речовини – олеїнової кислоти. Магнети, виготовлені з порошків, отриманих за 
вказаною технологією, володіють високою пористістю, що значно погіршує маг-
нетні властивості. Крім того, коерцитивна сила і залишкова індукція спечених 
магнетів залежать від розміру частинок порошку. Експериментально встановлено 
[6, 17], що зі збільшенням середнього діаметра порошку (>10 µm) коерцитивна 
сила та залишкова намагнеченість спечених магнетів знижуються. Оптимальні за 
магнетними характеристиками є розміри частинок порошку 3…10 µm [6]. 

Відомо [9], що тверді матеріали диспергуються в ультразвуковому полі важ-
ко і найбільшої дисперсності за мінімальний час матеріал досягає під час чергу-
вання механічного та ультразвукового диспергування. Оскільки досліджувані ма-
теріали добре поглинають водень, то саме він виконує роль “механічного млина”, 
що підвищує продуктивність диспергування і зменшує час та енергозатрати. 

Порошки сплаву отримували так. 
Злиток сплаву поміщали у герметичну 
камеру, яку вакуумували до тиску у кіль-
ка сотень паскаль і подавали водень до 
тиску 2 МPа. Сплав поглинає водень, 
утворюючи гідрид. Взаємодія сплаву з 
воднем супроводжується проникненням 
його атомів у пустоти кристалічної ґрат-
ки феромагнетної фази складу R2Fe14B і 
її розширенням. При цьому виникають 
механічні напруження, які призводять до 
утворення тріщин у сплаві і його меха-
нічного руйнування (рис. 1). Причиною 
ультразвукового диспергування є кавіта-
ція. Матеріал подрібнюється під дією 

ударних хвиль і кумулятивних потоків, які виникають під час захлопування ка-
вітаційних бульбашок. Після заповнення камери робочою рідиною кавітаційні 
бульбашки концентруються на мікротріщинах і нерівностях поверхні, утворених 
після поглинання водню, що підсилює дію кавітації і робить її набагато ефектив-
нішою під час руйнування та диспергування твердого тіла. 

Після поглинання водню сплавом (контролювали за допомогою манометра) 
камеру наповнювали робочою рідиною в об’ємному співвідношенні 1:4 та вмика-
ли генератор. Завершивши диспергування (тривалість процесу 5…20 min), поро-
шок із камери вивантажували на повітрі і просушували. 

Слід зазначити, що в кульових млинах використовують мелючі тіла, виго-
товлені з різних твердосплавних матеріалів, що призводить до збільшення вар-
тості, а за тривалого та достатньо інтенсивного помелу – до забруднення матеріа-
лу, що мелеться, та його аморфізації. Як показав рентгенівський фазовий аналіз, 
склад сплаву не змінюється після ультразвукового диспергування (рис. 2). 

Розподіл за розмірами діаметра Фере відображається в гістограмі – для кож-
ного діапазону значень діаметра гістограма містить кількість відповідних части-
нок у відсотках. Середнє квадратичне відхилення (СКВ) характеризує ступінь од-
норідності структури матеріалу (що менше СКВ, то однорідніша структура). 

 
Рис. 1. Мікрофотографія сплаву  
після водневого диспергування. 

Fig. 1. A photo of ferromagnetic alloy  
after hydrogen decrepitation. 
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Рис. 2. Дифрактограми сплаву (Nd, Pr)2Fe14B у вихідному стані (а), після гідрування (b)  

та ультразвукового диспергування (с). 

Fig. 2. XRD patterns of the (Nd, Pr)2Fe14B alloy in the initial state (а), after hydrogenation (b)  
and after ultrasonic dispersion (с). 

 
Рис. 3. Гістограма (а) та фотографії частинок порошку після диспергування в ультразву-
ковому полі, отримані за допомогою оптичного (b) та електронного (c, d) мікроскопів. 

Fig. 3. Particle-size distribution (a) and photos of powder particles observed by optical (b)  
and electronic (c, d) microscopes after dispersion in ultrasonic field. 

Аналіз дисперсності порошків (рис. 3, див. таблицю) показав рівномірний 
розподіл частинок за розмірами та формою, що робить порошок добрим для пре-
сування та спікання і цим сприяє покращенню магнетних характеристик. Близько 
90% частинок порошку мають середній розмір <10 µm. 
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Статистичні характеристики розподілу частинок порошку  
після ультразвукового диспергування та помелу в планетарному млині 

Статистика Ультразвукове 
диспергування 

Помел у планетарному 
млині 

Швидкість обертання, rpm – 400 500 
Кількість проаналізованих полів 16 15 4 

Проаналізована площа, µm2 1,572 × 106 1,473 × 106 3,929 × 105 

Кількість частинок 2807 674 1110 

Мінімальне значення, µm 0,721 0,721 0,721 

Максимальне значення, µm 34,653 32,989 34,171 

Середнє значення, µm 5,577 11,374 6,282 

Медіанне значення, µm 4,921 11,161 4,835 

СКВ розподілу, µm 3,930 4,733 5,253 

 
Рис. 4. Гістограми (а, с) та зображення (b, d) частинок порошку після водневого  

диспергування та помелу в планетарному млині:  
а – швидкість обертання млина 400 rpm; b – 500 rpm. 

Fig. 4. Particle-size distribution (а, с) and images (b, d) of powder particles after hydrogen 
decrepitation and milling in а planetary ball mill: a – rotational speed 400 rpm; b – 500 rpm. 

Для порівняння наведено (рис. 4, див. таблицю) результати гранулометрич-
ного аналізу порошку, отриманого водневим диспергуванням та помелом у пла-
нетарному млині в ацетоні. Подібний гранулометричний склад можна одержати, 
використовуючи кульовий планетарний млин за швидкості 500 rpm. Однак, якщо 
порівнювати з ультразвуковим диспергуванням, то в останньому відсутні рухомі 
частини та мелючі тіла, що спрощує конструкцію установки та її обслуговування. 
Також застосування планетарного млина є економічно вигідним тільки для отри-
мання невеликої кількості порошку. 
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ВИСНОВКИ 
Поєднання водневого диспергування та диспергування в ультразвуковому 

полі робить процес отримання порошків феромагнетних сплавів системи  
(Nd, Pr)2Fe14B одностадійним, значно скорочує час їх отримання (до 20 min) та 
енергозатрати. При цьому одержують порошок феромагнетного сплаву з потріб-
ним гранулометричним складом. 

РЕЗЮМЕ. Исследовано гранулометрический состав частиц порошка ферромагнит-
ного сплава, полученного ультразвуковым диспергированием с использованием повы-
шенного статического давления в рабочей камере. Показано, что использование водорода 
повышает эффективность ультразвукового диспергирования. Проведено сравнение ре-
зультатов анализа порошков, полученных при использовании ультразвука и помола в эта-
ноле в планетарной шаровой мельнице. 

SUMMARY. The particle-size distribution of ferromagnetic material powder obtained by 
ultrasonic dispersion with a hydrostatic pressure in a work chamber is experimentally investiga-
ted. It is shown that the efficiency of ultrasonic dispersion increases with application of hydro-
gen. Results of investigation of the particle-size distribution of powders obtained by ultrasonic 
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