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В работе рассмотрен вопрос получения легированных кремнием углекомпозитных 

окатышей (pellets) заданной пористости, плотности и твердости методом механохи-

мической обработки в шаровой планетарной мельнице PM100 порошка графита МПГ-7. 

Углекомпозитные окатыши по своим физико-химическим и структурным свойствам 

должны отвечать требованиям их дальнейшей обработки методом градиентного пиро-

литического уплотнения с целью получения изделий для рассеивающей (диффузоры) и 

преломляющей (линзы) рентгеновской оптики.  Традиционно соответствующие изделия 

получают прессованием и отжигом наноматериала для придания изделию соответ-

ствующей формы, плотности и твердости. Нами предложена технология механохими-

ческого синтеза, позволяющая опустить процессы прессования и отжига и непосред-

ственно получить преформы округлой формы, названные окатышами. Для достижения 

этой цели механохимический синтез проводили для сравнения в стальных и агатовых 

стаканах с соответствующими шарами. Механохимическую обработку проводили при 

разной частоте вращения 300 и 600 об/мин. Время обработки составило 15, 30, 45, 60, 75 

и 90 мин. С целью достижения достаточной твердости окатышей содержание кремния 

в загрузке менялось от 2 до 50 %. Использовалось соотношение массы шаров к массе за-

грузки 3:1, 5:1, 9:1 и 22:1. Наилучшие результаты достигаются при использовании ага-

товой гарнитуры после 45 мин обработки загрузки с 2 % содержанием кремния при со-

отношении массы шаров к массе загрузки 9:1. Синтезируемые окатыши среднего линей-

ного размера ~10 мм обладают достаточной технологической твердостью и прочно-

стью и содержат повышенную долю открытой пористости. 
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The paper considers the issue of obtaining silicon-doped carbon pellets of the needful po-
rosity, density and hardness by the method of mechanochemical treatment in a PM100 spherical 
planetary mill the powder of graphite MPG-7. By their physico-chemical and structural proper-
ties, the carbonaceous pellets must satisfy the requirements of their further processing by the gra-
dient pyrolytic densification method in order to obtain products for the diffusing (diffuser) and 
refractive (lens) x-ray optics. Traditionally, the corresponding products obtained by pressing and 
annealing the nanomaterial to obtain the product an appropriate shape, density and hardness. We 
have proposed the technology of mechanochemical synthesis, which allows us to omit the press-
ing and annealing processes and directly obtain round-shaped preforms called pellets. To achieve 
this goal, mechanochemical synthesis was carried out for comparison in steel and agate glasses 
with corresponding balls. Mechanochemical treatment was carried out at different rotational 
speeds of 300 and 600 rpm. The processing time was 15, 30, 45, 60, 75 and 90 min. In order to 
achieve a sufficient hardness of the pellets, the silicon content in the charge was varied from 2 to 
50%. The ratio of the mass of the balls to the load mass was 3: 1, 5: 1, 9: 1, and 22: 1. The best 
results are achieved when using an agate beat set after 45 min of batch treatment with 2% silicon 
content at a ratio of the mass of balls to the batch weight of 9: 1. Synthesized pellets of average 
linear size ~10 mm have sufficient technological hardness and strength and contain an increased 
proportion of open porosity. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Применение неравновесных условий для 
получения материалов с новыми свойствами оста-
ется перспективным и востребованным направле-
нием в современной науке и технике. При выборе 
технологии неравновесного синтеза новых мате-
риалов приоритет по-прежнему отдается методам, 

характеризующимся простотой технического и 
технологического решения при минимальной се-
бестоимости продукции. 

Методы механохимической обработки по-
рошковых материалов традиционно не теряют 
своих позиций и расширяют свое применения на 
новые материалы за счет повышения их энергети-
ческих и кинетических возможностей, совершен-
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ствования конструкций вибрационных, планетар-
ных и роторных дезинтеграционных систем, в том 
числе в направлении повышения контролируемо-
сти, воспроизводимости результатов и стабильно-
сти самого процесса неравновесной обработки 
материала [1, 2]. 

Благодаря усовершенствованию техноло-
гического оборудования стало возможным реали-
зовать синтез метастабильных фаз и структурно 
фазовых-состояний, включая аморфное и некри-
сталлическое состояния, которые иными способа-
ми получены быть не могут, а также синтез неравно-
весных состояний и метастабильных фаз в туго-
плавких сплавах и не сплавляемых системах [3-6]. 

Особое место среди исследуемых матери-
алов занимает углерод. Его приоритетность опре-
деляется максимально большой величиной хими-
ческой связи в алмазе и большой разновидностью 
аллотропических форм, включая наноуглеродные 
образования и сажу [7-10]. В соответствии с этим, 
весьма широк спектр применения углеродных ма-
териалов, в том числе углекомпозитов и нано-
углекомпозитов [11, 12]. В особый класс выделя-
ются материалы на основе углерода для рентге-
новской оптики [13-16].  

Научной новизной данной работы является 
исследование влияния на формирование углеком-
позитных окатышей технологических параметров 
механохимической обработки и легирования гра-
фита кремнием. 

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

В работе рассмотрен вопрос получения ле-
гированных углекомпозитных окатышей (pellets) 
заданной пористости, плотности и твердости ме-
тодом механохимической обработки (МХО) в ша-
ровой планетарной мельнице PM100 порошка 
графита заданной марки. Углекомпозитные ока-
тыши по своим физико-химическим и структур-
ным свойствам должны отвечать требованиям 
дальнейшей обработки методом градиентного пи-
роуплотнения [17] с целью получения изделий для 
рассеивающей (диффузоры) и преломляющей 
(линзы) рентгеновской оптики [18].  

Общеизвестно, что одним из наиболее 
твердых материалов на основе углерода является 
карбид кремния (твердость по МООСу 9,1-9,5) 
[19]. Поэтому отрабатывалась технология механо-
химического синтеза легированных кремнием уг-
лекомпозитных окатышей из графита МПГ-7 в 
высокопроизводительной шаровой планетарной 
мельнице РМ-100. Легирование кремнием дости-
галось добавлением порошка кремния заданной 
дисперсности в обрабатываемую порошковую 
смесь [20]. МХО проводили при 600 об/мин в 
остаточной атмосфере воздуха, а объектами варь-

ирования были время обработки, соотношения 
массы графита к массе кремния и соотношение 
массы шаров к массе загрузки (mш:mз). Применя-
лась технология механохимического синтеза в 
стальных и агатовых стаканах с соответствующи-
ми шарами.  

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

В результате исследований выявлено, что 
использование стальной гарнитуры для графита 
не дает оптимальных результатов. При 30 мин об-
работки и соотношении mш:mз = 22:1 получаются 

окатыши среднего линейного размера 7‒12 мм и 
низкой твердости Увеличение времени обработки 
приводит к разрушению ранее сформировавшихся 
окатышей. Введение в обрабатываемую порошко-
вую смесь кремния ускоряет процесс дезинтегра-
ции (разрушения) частиц графита и приводит к 
образованию рыхлого нанодисперсного порошка 
со средним линейным размером частиц порядка 
700 нм, который не прилипает к стенкам и шарам. 
Синтезируемый порошок характеризуется плохой 
прессуемостью: не компактируется в цилиндриче-
ской пресс-форме с диаметром 32 мм при усилиях 
до 15 т. Увеличение соотношения mш:mз ускоряет 
процесс дезинтеграции. 

Использование агатовой гарнитуры для 
механохимической обработки порошка графита (в 
том числе с добавлением кремния) приводит к по-
лучению окатышей среднего линейного размера 

10 мм после 30 мин обработки при mш:mз = 9:1. 
Синтезируемые окатыши обладают достаточной 
технологической твердостью и прочностью и со-
держат повышенную долю открытой пористости. 
Увеличение времени обработки нелинейно влияет 
на количество образующихся окатышей: до 45 мин 
обработки наблюдается рост; далее, вплоть до  
90 мин, уменьшение.  

Введение кремния в обрабатываемую по-
рошковую смесь при соотношении массы кремния 
к массе графита 1:3,5 приводит к уменьшению 
количества окатышей при обработке в течение 
45 мин при mш:mз = 9:1 (по сравнению с обработ-
кой нелегированного графита).  

Согласно данным исследований на растро-
вом электронном микроскопе JEOL (рисунок) со-
держание кремния в центре окатышей в (18-20) 
раз меньше, чем на их поверхности. Рентгеногра-
фические исследования показывают наличие в 

приповерхностном слое окатышей фаз SiO2 (10%) и 

SiC (3,5%), которые и формируют технологиче-
скую твердость и прочность окатышей. Причем 
содержание кремния в окатышах (центр) в 6-7 раз 
меньше, чем в оставшемся обработанном порош-
ке, а среднее содержание кремния во всем окаты-
ше сопоставимо с его содержанием в порошке. 
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Рис. Изображения РЭМ разреза окатыша (а) и порошкового 
материала (б) для МХО с t=45 мин 

Fig. SEM images of pellet cut (a) and powder-like material (б) for 
МCT with t=45 min 

 

Как видно из рисунка, внутри окатышей 
находятся пустоты неправильной формы и разме-
рами до 60 мкм. Для уменьшения размера пустот 
увеличивали время обработки и меняли соотно-
шения массы кремния и графита. Увеличение 
времени обработки свыше 50 мин приводит к 
уменьшению размеров окатышей. Увеличение со-
отношение массы кремния к массе графита до 1:9  

дает трехкратное увеличение выхода окатышей 
размерами 6 мм и двукратное увеличение их 
твердости.  

Анализируя результаты, можно сделать 
следующие допущения и выводы. Поскольку в 
планетарной шаровой мельнице частицы материа-
ла в значительной мере испытывают взаимодей-
ствие с шарами и стаканом по типу трения (каче-
ния и/или скольжения), то в системе может иметь 
место явление электризации. Оно существенно 
сильнее будет выражено при использовании ага-
товой гарнитуры, которая обладает диэлектриче-
скими свойствами. Внесение в систему кремния 
усиливает явление локальной (точечной) электри-
зации. Электростатические взаимодействия влия-
ют на процессы МХО. В частности, это способ-
ствует локальному скоплению притягивающихся 
частиц материала и последующей их конгломера-
ции за счет ударных воздействий шаров, возник-
новения ударной и искровой разрядной сварки. 
Как следствие, формируются окатыши, которые 
могут стабилизироваться за счет фазообразования 
в условиях аномального массопереноса (в зоне 
ударной деформации и локальных электрических 
полей) легирующего элемента, в нашем случае 
кремния. 

ВЫВОДЫ 

Проведенные исследования доказывают 
возможность получения легированных кремнием 
углекомпозитных окатышей механохимической 
обработкой графита МПГ-7 в шаровой планетар-
ной мельнице PM100.  

Работа выполнена при финансировании 
Министерством образования и науки Российской 
Федерации по ГЗ №16.4119.2017/ПЧ. 
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