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ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Ñïëàâû Fe–Si–C âûçûâàþò ïðèñòàëüíûé

èíòåðåñ ó èññëåäîâàòåëåé, ïîñêîëüêó èãðà-

þò âàæíóþ ðîëü â ïðîöåññàõ ïðîèçâîäñòâà

ñòàëåé è ÷óãóíîâ [1–15]. Àìîðôíûå ñïëàâû

Fe–C–Si ïðèâëåêàòåëüíû òåì, ÷òî èõ ìå-

õàíè÷åñêàÿ ïðî÷íîñòü, ïëàñòè÷íîñòü, êîð-

ðîçèîííàÿ ñòîéêîñòü è ìàãíèòíûå ñâîéñòâà

íàìíîãî ïðåâîñõîäÿò ñâîéñòâà òåõíè÷åñêî-

ãî ÷óãóíà.

Ïðîâåäåíû èññëåäîâàíèÿ ðàçëè÷íûõ ìåòà-

ñòàáèëüíûõ ôàç Fe–Si–C, ïîëó÷åííûõ êàê áû-

ñòðûì îõëàæäåíèåì èç ðàñïëàâà, òàê è ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ìåõàíè÷åñêîãî èçìåëü÷åíèÿ. Ñî-

îáùàëîñü î ñóùåñòâîâàíèè ðàçëè÷íûõ ìåòà-

ñòàáèëüíûõ ôàç, íàïðèìåð àìîðôíûõ [3],

ÎÖÊ [8], îðòîðîìáè÷åñêèõ [6, 7, 10], òðèê-

ëèííûõ [2, 13], ãåêñàãîíàëüíûõ [1, 11], êó-

áè÷åñêèõ ñ òèïîì ñòðóêòóðû α- è β-Mn [8].

Âûñêàçûâàåòñÿ ïðåäïîëîæåíèå î ñóùåñòâî-

âàíèè ñèëèêîêàðáèäà æåëåçà, îäíàêî ìåõà-

íèçì îáðàçîâàíèÿ è ïðèðîäà ýòèõ ñòðóêòóð-

íûõ ñîñòàâëÿþùèõ íà ñåãîäíÿøíèé äåíü äî

êîíöà íå âûÿñíåíû. Íåò îïðåäåëåííîñòè è îò-

íîñèòåëüíî õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà äàííîãî ñîåäè-

íåíèÿ: åãî ôîðìóëà â ëèòåðàòóðå îïèñûâàåòñÿ

ïî-ðàçíîìó – Fe3SiC, Fe4SiC, Fe10Si2C2 [12],

Fe10Si2C3[1], Fe8Si2C [2], Fe9SiC2 [11].

Èçìåëü÷åíèå ìåòàëëîâ è ñïëàâîâ â æèä-

êèõ îðãàíè÷åñêèõ ñðåäàõ èñïîëüçóåòñÿ êàê äëÿ

áûñòðîãî óìåíüøåíèÿ ðàçìåðà ÷àñòèö è ïî-

ëó÷åíèÿ áîëåå îäíîðîäíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ

÷àñòèö ïî ðàçìåðàì, òàê è äëÿ ðåãóëèðîâà-

íèÿ ñòðóêòóðíûõ, ôàçîâûõ è ìîðôîëîãè÷åñ-

êèõ, à òàêæå òåðìè÷åñêèõ è ìàãíèòíûõ

ñâîéñòâ ïîëó÷àåìûõ ïîðîøêîâ [16, 17].
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Àííîòàöèÿ

Ìåòîäàìè ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà, ìåññáàóýðîâñêîé è Îæå-ñïåêòðîñêîïèè, âòîðè÷íîé  èîí-
íîé ìàññ-ñïåêòðîìåòðèè, ìàãíèòíûõ èçìåðåíèé èññëåäîâàíû äèñïåðñíîñòü, ñòðóêòóðà, ôàçîâûé ñîñòàâ
è ìàãíèòíûå ñâîéñòâà ïîðîøêîâ, ïîëó÷åííûõ èçìåëü÷åíèåì ñïëàâà æåëåçî–êðåìíèé (àòîìíàÿ äîëÿ Si
20 %) â ñðåäå æèäêèõ óãëåâîäîðîäîâ (ãåïòàí, ãåïòàí ñ äîáàâêàìè îëåèíîâîé êèñëîòû) â øàðîâîé ïëàíå-
òàðíîé ìåëüíèöå. Ïîêàçàíî, ÷òî â ïðîöåññå èçìåëü÷åíèÿ ñïëàâû íàñûùàþòñÿ ïðîäóêòàìè äåñòðóêöèè
îðãàíè÷åñêîé æèäêîñòè (Ñ, Î, Í) ñ îáðàçîâàíèåì ìåòàñòàáèëüíûõ àìîðôíûõ è êàðáèäíûõ ôàç. C óâåëè-
÷åíèåì âðåìåíè èçìåëü÷åíèÿ ðàçìåð ÷àñòèö óìåíüøàåòñÿ äî 0.1–0.2 ìêì. Èçîõðîííûé (500 îÑ, 1 ÷) îò-
æèã ïðèâîäèò ê êðèñòàëëèçàöèè àìîðôíîé ôàçû ñ îáðàçîâàíèåì ñèëèêîêàðáèäà æåëåçà Fe8Si2C, Fe3Si è
C â ñëó÷àå èçìåëü÷åíèÿ â ãåïòàíå è Fe3C è SiO2 â ñëó÷àå èçìåëü÷åíèÿ ñ äîáàâêàìè îëåèíîâîé êèñëîòû.
Ìàãíèòíûå õàðàêòåðèñòèêè ïîðîøêîâ çàâèñÿò êàê îò âðåìåíè è ñðåäû èçìåëü÷åíèÿ, òàê è îò òåìïåðà-
òóðû îòæèãîâ. Óâåëè÷åíèå êîýðöèòèâíîé ñèëû ñ 10 äî 180 À/ñì êîððåëèðóåò ñ êîëè÷åñòâîì îáðàçîâàâ-
øåãîñÿ ñèëèêîêàðáèäà. Ïîëó÷åííûé ñèëèêîêàðáèä ñîñòàâà Fe8Si2C èìååò òðèêëèííóþ ðåøåòêó ñ ïàðà-
ìåòðàìè a = 6.401 Å, b = 6.434 Å, c = 9.884 Å, α = 83.590î, β = 99.343î, γ= 120.924î è ÿâëÿåòñÿ ôåððîìàã-
íåòèêîì ñ òåìïåðàòóðîé Êþðè TÊ , ðàâíîé 788 K, óñòîé÷èâûì äî òåìïåðàòóðû 870 K.
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Âïåðâûå â ðàáîòàõ [18–23] íàìè áûëè ïîä-

ðîáíî èçó÷åíû ïîñëåäîâàòåëüíîñòü ñòðóêòóð-

íî-ôàçîâûõ ïðåâðàùåíèé ïðè èçìåëü÷åíèè

æåëåçà â ñðåäå ãåïòàíà, â òîì ÷èñëå, â ïðè-

ñóòñòâèè ïîâåðõíîñòíî-àêòèâíûõ âåùåñòâ

(ÏÀÂ), à òàêæå âëèÿíèå äîáàâîê ÏÀÂ íà

äèñïåðñíîñòü, ôîðìó ÷àñòèö, ìàãíèòíûå õà-

ðàêòåðèñòèêè è êèíåòèêó ñòðóêòóðíî-ôàçî-

âûõ ïðåâðàùåíèé. Áûëî ïîêàçàíî, ÷òî íà íà-

÷àëüíîé ñòàäèè èçìåëü÷åíèÿ ïîðîøêè ïðè-

îáðåòàþò íàíîêðèñòàëëè÷åñêóþ ñòðóêòóðó.

Ïðè äàëüíåéøåì èçìåëü÷åíèè ïî ãðàíèöàì

íàíîçåðåí èäåò íàñûùåíèå ÷àñòèö æåëåçà

ïðîäóêòàìè äåñòðóêöèè ñðåäû èçìåëü÷åíèÿ –

Ñ, Î, H, Si – c îáðàçîâàíèåì ïåðåñûùåí-

íûõ òâåðäûõ ðàñòâîðîâ âíåäðåíèÿ, àìîðô-

íîïîäîáíûõ è ðàçóïîðÿäî÷åííûõ ôàç è íà

ïîñëåäíèõ ýòàïàõ – ôîðìèðîâàíèå êàðáèä-

íûõ è îêñèäíûõ ôàç.

Âïåðâûå èçìåëü÷åíèå ñïëàâà Fe–Si â îðãà-

íè÷åñêîé æèäêîñòè (òîëóîëå) ïðîâåäåíî àâ-

òîðàìè ðàáîòû [24], ãäå ïîêàçàíî, ÷òî íà êî-

íå÷íîé ñòàäèè èçìåëü÷åíèÿ (32 ÷) â ðåçóëü-

òàòå íàñûùåíèÿ óãëåðîäîì ïðîèñõîäèò îáðà-

çîâàíèå àìîðôíîãî ñïëàâà Fe70Si12C18 ñ òåì-

ïåðàòóðîé Êþðè ÒK, ðàâíîé 500 K. Â ðàáî-

òàõ [2, 9] ñîîáùàëîñü, ÷òî àìîðôíûå ñïëà-

âû Fe–Si–C ôîðìèðóþòñÿ ïðè çàêàëêå èç ðàñ-

ïëàâà, åñëè àòîìíàÿ äîëÿ ìåòàëëîèäà â ñïëà-

âå ïðåâûøàåò 30 %, êðåìíèÿ ñîäåðæèòñÿ íå

ìåíåå 5 %, à óãëåðîäà – íå ìåíåå 10 %.

Öåëü äàííîé ðàáîòû – èññëåäîâàíèå ïðî-

öåññîâ ôîðìèðîâàíèÿ ìåòàñòàáèëüíûõ ôàç,

ôîðìèðóþùèõñÿ ïðè èçìåëü÷åíèè ñïëàâà

Fe80Si20 â æèäêîé îðãàíè÷åñêîé ñðåäå (ãåïòà-

íå), âëèÿíèÿ òåðìè÷åñêîé îáðàáîòêè íà ñòðóê-

òóðíî-ôàçîâûå è ìàãíèòíûå õàðàêòåðèñòèêè

ïîëó÷åííûõ ôàç, à òàêæå âëèÿíèÿ äîáàâîê

ÏÀÂ (îëåèíîâàÿ êèñëîòà) íà äèñïåðñíîñòü,

ñòðóêòóðó, ôàçîâûé ñîñòàâ è ìàãíèòíûå õà-

ðàêòåðèñòèêè ïîðîøêîâ.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Â êà÷åñòâå èñõîäíîãî ìàòåðèàëà èñïîëü-

çîâàëè ïîðîøîê ñïëàâà Fe–Si (àòîìíàÿ äîëÿ

Si 20 %) ñ ðàçìåðàìè ÷àñòèö ≤300 ìêì. Èçìåëü-

÷åíèå ïðîâîäèëè â øàðîâîé ïëàíåòàðíîé

ìåëüíèöå Pulverisette-7 ñ ñîñóäîì âìåñòè-

ìîñòüþ 45 ñì3 è 16 ìåëþùèìè øàðàìè äèàìåò-

ðîì 12 ìì, èçãîòîâëåííûìè èç ñòàëè ØÕ15,

ñîäåðæàùåé 1 % C è 1.5 % Cr. Äëÿ êàæäîãî

çàäàííîãî âðåìåíè èçìåëü÷åíèÿ tèçì â ãåðìå-

òè÷íûé ñîñóä çàãðóæàëè âìåñòå ñ øàðàìè 10 ã

èñõîäíîãî ïîðîøêà æåëåçà. Îñòàëüíîå ïðîñ-

òðàíñòâî ñîñóäà çàïîëíÿëè ãåïòàíîì èëè ðàñ-

òâîðîì ÏÀÂ – îëåèíîâîé êèñëîòû (ÎÊ) (ìàñ-

ñîâàÿ äîëÿ 0.3 %) â ãåïòàíå. Âðåìÿ èçìåëü÷å-

íèÿ âàðüèðîâàëîñü îò 1 äî 99 ÷. Äëÿ òîãî ÷òî-

áû èçáåæàòü óìåíüøåíèÿ êîíöåíòðàöèè ÏÀÂ,

÷åðåç êàæäûå 3 ÷ îáðàáîòêè ðàñòâîð ÏÀÂ çà-

ìåíÿëè ñâåæèì. Â ïðîöåññå èçìåëü÷åíèÿ òåì-

ïåðàòóðà â ñîñóäå ñîñòàâëÿëà 60–80 îÑ. Óâå-

ëè÷åíèå ìàññû îáðàçöà çà ñ÷åò èçíîñà ñîñó-

äà è øàðîâ îáíàðóæåíî òîëüêî ïðè èçìåëü-

÷åíèè â àðãîíå (5 %). Äëÿ ïîëó÷åíèÿ ýòàëîí-

íîãî îáðàçöà óïîðÿäî÷åííîãî ñïëàâà Fe–Si

(ìàññîâàÿ äîëÿ Si 20 %) ïîðîøîê èçìåëü÷àëè

â òå÷åíèå 12 ÷ â ñðåäå àðãîíà è ïîäâåðãàëè

âàêóóìíîìó (10–3 Ïà) îòæèãó ïî ñõåìå: íà-

ãðåâ äî 800 îÑ, âûäåðæêà 1 ÷, îõëàæäåíèå

äî 500 îÑ, âûäåðæêà 4 ÷, îõëàæäåíèå äî

êîìíàòíîé òåìïåðàòóðû.

Èçîáðàæåíèå ïîðîøêîâ âî âòîðè÷íûõ

ýëåêòðîíàõ è õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ïîâåðõíîñò-

íûõ ñëîåâ ïîëó÷åíû ñ èñïîëüçîâàíèåì Îæå-

ñïåêòðîìåòðà JAMP-10S.

Èññëåäîâàíèÿ ôîðìû è ðàçìåðîâ îòäåëü-

íûõ ÷àñòèö ïîðîøêîâ âûïîëíåíû íà âîçäóõå

â ðåæèìå èçìåðåíèÿ òîïîãðàôèè ìåòîäîì

àòîìíîé ñèëîâîé ìèêðîñêîïèè (ÀÑÌ) íà ñêà-

íèðóþùåì çîíäîâîì ìèêðîñêîïå P4-SPM-

MDT ôèðìû ÍÒ-MDT. Èñïîëüçîâàëè êðåì-

íèåâûå êàíòèëåâåðû ôèðìû Silicon-MDT ñ

ðàäèóñîì êðèâèçíû èãëû ìåíåå 10 íì è óã-

ëîì ñõîæäåíèÿ èãëû ïðè âåðøèíå ìåíåå 20î.

Ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ÷àñòèö ïî ðàçìåðàì

ïîëó÷åíû íà ëàçåðíîì äèôðàêöèîííîì ìèê-

ðîàíàëèçàòîðå Analysette-22.

Ðåíòãåíîñòðóêòóðíûå èññëåäîâàíèÿ ïðîâî-

äèëè íà äèôðàêòîìåòðå ÄÐÎÍ-3Ì â ÑuKα-

èçëó÷åíèè. Èç óøèðåíèÿ ëèíèé ìåòîäîì ãàð-

ìîíè÷åñêîãî àíàëèçà [25] ðàññ÷èòûâàëè ñðåä-

íèé ðàçìåð çåðåí è âåëè÷èíó ìèêðîèñêàæå-

íèé ðåøåòêè. Ìåññáàóýðîâñêèå èññëåäîâàíèÿ

âûïîëíåíû íà ñïåêòðîìåòðå ßÃÐÑ-4Ì, ðà-

áîòàþùåì â ðåæèìå ïîñòîÿííûõ óñêîðåíèé ñ

èñòî÷íèêîì γ-èçëó÷åíèÿ 57Ñî â ìàòðèöå Ñr.

Ôóíêöèè ðàñïðåäåëåíèÿ ñâåðõòîíêèõ ìàãíèòíûõ

ïîëåé Ð(Í) íàõîäèëè èç ñïåêòðîâ ñ èñïîëüçîâà-

íèåì îáîáùåííîãî ðåãóëÿðíîãî àëãîðèòìà [26].
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Àíàëèç ïîðîøêîâ íà ñîäåðæàíèå âîäîðî-

äà âûïîëíåí ìåòîäîì âòîðè÷íîé èîííîé ìàññ-

ñïåêòðîìåòðèè (ÂÈÌÑ) íà ìàññ-ñïåêòðîìåò-

ðå ÌÑ-7201Ì.

Ðåíòãåíîâñêàÿ ôîòîýëåêòðîííàÿ ñïåêòðîñêî-

ïèÿ (ÐÔÝÑ) âûïîëíåíà íà ñïåêòðîìåòðå ÅÑ-

2401 ñ èñïîëüçîâàíèåì MgKα-èçëó÷åíèÿ, âàêó-

óì â êàìåðå ñïåêòðîìåòðà 10–5 Ïà, òî÷íîñòü

èçìåðåíèÿ ïîëîæåíèÿ ëèíèè 0.2 ýÂ. Ðàçëîæåíèå

ñïåêòðîâ íà ñîñòàâëÿþùèå ïðîâåäåíî ïî ìå-

òîäèêå, îïèñàííîé  â [27]. Îòíîñèòåëüíàÿ îøèá-

êà èçìåðåíèÿ èíòåíñèâíîñòè ëèíèé ñîñòàâëÿëà

ïîðÿäêà 10 %. Âñå âûøåóêàçàííûå èçìåðåíèÿ

âûïîëíåíû ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå.

Äàííûå ïî óäåëüíîé íàìàãíè÷åííîñòè íà-

ñûùåíèÿ σ è êîýðöèòèâíîé ñèëå Íñ ïîëó÷åíû

íà âèáðàöèîííîì ìàãíèòîìåòðå ñ ìàêñèìàëü-

íûì âíåøíèì ïîñòîÿííûì ìàãíèòíûì ïîëåì

Íâí = 12 êÝ ïðè êîìíàòíîé òåìïåðàòóðå. Òåð-

ìîìàãíèòíûå èçìåðåíèÿ ïðîâîäèëè â èíòåð-

âàëå òåìïåðàòóð 300–1100 K íà óñòàíîâêå ïî

èçìåðåíèþ äèíàìè÷åñêîé ìàãíèòíîé âîñïðè-

èì÷èâîñòè ñ àìïëèòóäîé ïåðåìåííîãî ìàãíèò-

íîãî ïîëÿ 1.25 Ý è ÷àñòîòîé 120 Ãö â êâàðöå-

âîé àìïóëå, çàïîëíåííîé àðãîíîì, ñ ëèíåé-

íûìè ñêîðîñòÿìè íàãðåâà è îõëàæäåíèÿ

60 ãðàä/ìèí.

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Â èñõîäíîì ñîñòîÿíèè ïîðîøîê ñïëàâà

Fe80Si20 èìåë íàìàãíè÷åííîñòü íàñûùåíèÿ

σ = 150 À ⋅ ì2/êã, êîýðöèòèâíóþ ñèëó

Íñ = 10 À/ñì, ïàðàìåòð ðåøåòêè óïîðÿäî÷åí-

íîãî ñïëàâà Fe80Si20 à = 0.2838 íì, òåìïåðà-

òóðó Êþðè ÒÊ = 865 K, ñðåäíèé ðàçìåð çåð-

íà <L> = 100 íì.

Ðèñ. 1. ÀÑÌ-èçîáðàæåíèÿ ÷àñòèö ïîðîøêîâ ñïëàâà Fe80Si20
ïîñëå 99 ÷ èçìåëü÷åíèÿ: à – â ãåïòàíå (ïîðîøêè Ã),

á – â ðàñòâîðå ÏÀÂ (ïîðîøêè ÃÎÊ).

Ðèñ. 2. Èçîáðàæåíèÿ âî âòîðè÷íûõ ýëåêòðîíàõ ÷àñòèö

ïîðîøêîâ ñïëàâà ïîñëå 99 ÷ èçìåëü÷åíèÿ: à – â ãåïòàíå,

á – â ðàñòâîðå ÏÀÂ.
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Ïî äàííûì àòîìíî-ñèëîâîé ìèêðîñêîïèè

(ðèñ. 1), ïîðîøêè, ïîëó÷åííûå â ãåïòàíå (Ã) è

â ãåïòàíå ñ äîáàâêàìè ÏÀÂ (ÃÎÊ), ïîñëå ìàê-

ñèìàëüíîãî âðåìåíè èçìåëü÷åíèÿ (tèçì = 99 ÷)

ñîñòîÿò èç ÷àñòèö ðàçìåðîì 0.1–0.2 ìêì, ôîð-

ìà êîòîðûõ áëèçêà ê ýëëèïñîèäíîé. Äèñïåðñ-

íîñòü ïîðîøêîâ Fe–Si ïî÷òè íà ïîðÿäîê âûøå,

÷åì ó ïîðîøêîâ Fe, ïîëó÷åííûõ â òåõ æå óñ-

ëîâèÿõ [20].  Èçîáðàæåíèÿ ïîðîøêîâ íà ðèñ. 2,

ïîëó÷åííûå âî âòîðè÷íûõ ýëåêòðîíàõ, ïîêà-

çûâàþò, ÷òî ïîðîøêè Ã îáðàçóþò êðóïíûå

êàìíåâèäíûå àãëîìåðàòû, ÃÎÊ àãëîìåðèðîâà-

íû â ìåíüøåé ñòåïåíè.  Íà êðèâûõ ðàñïðåäå-

ëåíèÿ ïî ðàçìåðàì äëÿ tèçì = 99 ÷ (ðèñ. 3) èìå-

åòñÿ íåñêîëüêî ìàêñèìóìîâ, ñâÿçàííûõ ñ òåì,

÷òî ÷àñòèöû îáðàçóþò àãëîìåðàòû ðàçëè÷íî-

ãî ðàçìåðà. Ñðåäíèå ðàçìåðû àãëîìåðàòîâ äëÿ

Ã ñîñòàâëÿþò 22 ìêì, äëÿ ÃÎÊ – 2 ìêì. Â îò-

ëè÷èå îò ñèñòåì íà îñíîâå Fe, äëÿ êîòîðûõ

ïðèñóòñòâèå îëåèíîâîé êèñëîòû ïðèâîäèëî ê

óìåíüøåíèþ ðàçìåðîâ ñàìèõ ÷àñòèö [20], äëÿ

ñèñòåì Fe–Si àíàëîãè÷íûå äîáàâêè ìàëî âëè-

ÿþò íà ðàçìåðû ÷àñòèö, íî ñóùåñòâåííî

óìåíüøàþò ðàçìåðû èõ àãëîìåðàòîâ.

Ïî äàííûì Îæå-ñïåêòðîñêîïèè (ðèñ. 4), êàê

è ïî äàííûì ÐÔÝÑ, ïîðîøêè íå ñîäåðæàò

ïîñòîðîííèõ ïðèìåñåé – òîëüêî æåëåçî, êðåì-

íèé, óãëåðîä. Àíàëèç íà ñîäåðæàíèå âîäîðî-

äà, ïðîâåäåííûé ñ èñïîëüçîâàíèåì ÂÈÌÑ,

ïîêàçàë, ÷òî àòîìàðíûé âîäîðîä â ðàâíûõ êî-

ëè÷åñòâàõ ïðèñóòñòâóåò êàê â èñõîäíûõ, òàê

è â îòîææåííûõ ïðè 500 îÑ ïîðîøêàõ.

Äèôðàêòîãðàììû ïîðîøêîâ äëÿ ðàçëè÷íûõ

âðåìåí èçìåëü÷åíèÿ ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 5,

à, â. Äëÿ tèçì = 1–12 ÷ äèôðàêòîãðàììû íå

ïðèâåäåíû, ïîñêîëüêó èçìåíåíèÿ â íèõ îäè-

íàêîâû: íàáëþäàåòñÿ óøèðåíèå ëèíèé ÎÖÊ-

ôàçû, áîëåå çíà÷èòåëüíîå äëÿ ïîðîøêîâ Ã.

Ïîñëå tèçì = 24 ÷ ïîÿâëÿåòñÿ ãàëî ó îñíîâà-

íèÿ ëèíèè (200) (ñì. ðèñ. 5, à, á, êðèâûå 2),

îáóñëîâëåííîå îáðàçîâàíèåì àìîðôíîé ôàçû

(ÀÔ) Fe–Si–C, êîëè÷åñòâî êîòîðîé â ïîðîø-

êàõ Ã íàðàñòàåò ñ óâåëè÷åíèåì tèçì. Â ïîðîø-

êàõ ÃÎÊ íàðÿäó ñ íåáîëüøèì êîëè÷åñòâîì ÀÔ

ïðè tèçì, ðàâíîì 48 è 99 ÷, ïîÿâëÿþòñÿ ðåô-

ëåêñû íîâîé ôàçû (ñì. ðèñ. 5, â, êðèâûå 3 è 4).

Ïî óøèðåíèþ ðåíòãåíîâñêèõ ëèíèé îïðå-

äåëåíû ðàçìåðû çåðåí, ìèêðîèñêàæåíèÿ è

ïàðàìåòð ðåøåòêè ÎÖÊ-ñïëàâà Fe80Si20 äëÿ

tèçì =1–24 ÷ (òàáë. 1). Äëÿ áîëüøèõ çíà÷åíèé

tèçì àíàëèç ïðîâåñòè íå óäàëîñü èç-çà ñèëü-

íîãî óøèðåíèÿ è ïåðåêðûòèÿ ëèíèé. Óæå ïîñ-

ëå 1 ÷ èçìåëü÷åíèÿ ïîðîøêè ïðèîáðåòàþò íà-

íîêðèñòàëëè÷åñêóþ ñòðóêòóðó, ïðè äàëüíåé-

øåì èçìåëü÷åíèè ðàçìåðû çåðíà óìåíüøàþò-

ñÿ äî 30 – 40 Å. Â ïîðîøêàõ Ã ñ óâåëè÷åíèåì

tèçì ïàðàìåòð ðåøåòêè è ìèêðîèñêàæåíèÿ

âîçðàñòàþò â ñâÿçè ñ íàñûùåíèåì óãëåðîäîì

è íàêîïëåíèåì ÀÔ. Â ïîðîøêàõ ÃÎÊ ïàðàìåòð

Ðèñ. 3. Ðàñïðåäåëåíèå ÷àñòèö ñïëàâà ïî ðàçìåðàì ïîñëå

99 ÷ èçìåëü÷åíèÿ: à – â ãåïòàíå, á – â ðàñòâîðå ÏÀÂ.

Ðèñ. 4. Îæå-ñïåêòðû ïîðîøêîâ ñïëàâà ïîñëå èçìåëü÷å-

íèÿ â òå÷åíèå 99 ÷: 1 – â ãåïòàíå, 2 – â ðàñòâîðå

ÏÀÂ. Àíàëèç ïðîâåäåí ïîñëå óäàëåíèÿ ïîâåðõíîñòíî-

ãî ñëîÿ òîëùèíîé 10 íì.
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ðåøåòêè îñòàåòñÿ íåèçìåííûì, à ìèêðîèñêà-

æåíèÿ óìåíüøàþòñÿ, ÷òî ñâÿçàíî ñ âëèÿíè-

åì ÏÀÂ. Âî-ïåðâûõ, ÷àñòèöû ïîäâåðãàþòñÿ

áîëåå ñèëüíîé ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè â

ïðîöåññå èçìåëü÷åíèÿ [28], ÷òî ìîæåò âû-

çâàòü êðèñòàëëèçàöèþ ÀÔ è ñíÿòèå ìèêðî-

èñêàæåíèé. Âî-âòîðûõ, ÏÀÂ ïîíèæàåò ïîâåðõ-

íîñòíóþ ýíåðãèþ, îáëåã÷àÿ âíåäðåíèå àòîìîâ

ïðèìåñè â ðåøåòêó ñïëàâà. Êðîìå òîãî, îáúåì

÷àñòèöû íàñûùàåòñÿ íå òîëüêî óãëåðîäîì, íî

è êèñëîðîäîì, êîòîðûé, óìåíüøàÿ ðàñòâîðè-

ìîñòü óãëåðîäà [29], òàêæå ñïîñîáñòâóåò âû-

Ðèñ. 5. Äèôðàêòîãðàììû ïîðîøêîâ ñïëàâà, èçìåëü÷åííûõ: à – â ãåïòàíå, á – â ðàñòâîðå ÏÀÂ, â – â ãåïòàíå, ïîñëå

îòæèãà ïðè 500 îÑ, ã – â ðàñòâîðå ÏÀÂ, ïîñëå îòæèãà ïðè 500 îÑ; 1 – ýòàëîííûé ñïëàâ  Fe80Si20, 2–4 – ïðè tèçì,

ðàâíîì 24, 48, 99 ÷ ñîîòâåòñòâåííî, 5–7 –  ïðè tèçì, ðàâíîì 99 ÷, ïîñëå îòæèãà ïðè 400, 500 è 800 îÑ ñîîòâåòñòâåííî.
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ïàäåíèþ êàðáèäíûõ ôàç. Î áîëåå áûñòðîì

íàñûùåíèè ñïëàâà íåìàãíèòíûìè ïðèìåñÿìè

ïðè èçìåëü÷åíèè â ðàñòâîðå ÏÀÂ ñâèäåòåëü-

ñòâóåò áîëåå ðåçêîå ïîíèæåíèå íàìàãíè÷åí-

íîñòè íàñûùåíèÿ (òàáë. 2). Ðîñò êîýðöèòèâíîé

ñèëû ñ óâåëè÷åíèåì tèçì ïðè èçìåëü÷åíèè â

ÏÀÂ (ñì. òàáë. 2) è ïðàêòè÷åñêè ïîñòîÿííûå

çíà÷åíèÿ êîýðöèòèâíîé ñèëû ïðè èçìåëü÷å-

íèè â ãåïòàíå òàêæå ñâèäåòåëüñòâóþò î âû-

ïàäåíèè êàðáèäíûõ ôàç â ïîðîøêàõ ÃÎÊ.

Îòæèã ïîðîøêîâ ïðè òåìïåðàòóðå 400 îÑ

ïðèâîäèò ê ÷àñòè÷íîé êðèñòàëëèçàöèè ÀÔ,

à ïðè 500 îÑ ÀÔ êðèñòàëëèçóåòñÿ ïîëíîñòüþ.

Àíàëèç ñôîðìèðîâàâøèõñÿ ôàç ïðèâåäåí

íèæå. Ïîñëå îòæèãà ïðè 800 îÑ ïîðîøîê Ã,

ñóäÿ ïî âåëè÷èíå ïàðàìåòðà ðåøåòêè (ñì.

òàáë. 1), âîçâðàùàåòñÿ â ñîñòîÿíèå, ñîîòâåò-

ñòâóþùåå ñïëàâó Fe80Si20. Äëÿ ÃÎÊ íàáëþäà-

åòñÿ óâåëè÷åíèå ïàðàìåòðà ðåøåòêè, ñîîò-

âåòñòâóþùåå ñïëàâó Fe87Si13 [30], êîòîðûé

îáåäíåí êðåìíèåì ïî ñðàâíåíèþ ñ èñõîäíûì

ñïëàâîì. Îáåäíåíèå âûçâàíî îáðàçîâàíèåì

SiO2 â îáúåìå ÷àñòèö çà ñ÷åò êèñëîðîäà îëå-

èíîâîé êèñëîòû, ðàçðóøàþùåéñÿ ïðè èç-

ìåëü÷åíèè. Î ïðèñóòñòâèè íåìàãíèòíûõ âêëþ-

÷åíèé â ñïëàâå ñâèäåòåëüñòâóåò è òîò ôàêò,

÷òî íàìàãíè÷åííîñòü ïîðîøêà ÃÎÊ ïîñëå îòæèãà

ïðè 800 îÑ íàìíîãî íèæå (ñì. òàáë. 2) âåëè÷è-

íû, õàðàêòåðíîé äëÿ ñïëàâà Fe87Si13 [31].

ÒÀÁËÈÖÀ 2

Èçìåíåíèå íàìàãíè÷åííîñòè íàñûùåíèÿ σ è êîýðöèòèâíîé ñèëû Íñ â çàâèñèìîñòè îò âðåìåíè èçìåëü÷åíèÿ tèçì

è òåìïåðàòóðû îòæèãà Tîòæ â ðàçíûõ ñðåäàõ

Ïàðàìåòð tèçì, ÷ Tîòæ, îÑ (tèçì = 99 ÷)

24 48 99 400 500 800

                  Â ãåïòàíå

σ, Àì2/êã 150 150 133 139 146 148

Íc, À/ñì 18 19  21  87 180 10

          Â ðàñòâîðå ÏÀÂ

σ, Àì2/êã 137 139 121 126 129 157*

Hc, À/ñì 22 31  45  83 155 83

*Äëÿ ñïëàâà Fe87Si13 σ ~ 200 À ⋅ ì2/ êã [30].

ÒÀÁËÈÖÀ 3

Ïàðàìåòðû  è óãëû ðåøåòêè ñèëèêîêàðáèäà æåëåçà Fe8Si2C, ñèíòåçèðîâàííîãî â ðàçíûõ ñðåäàõ

Ñðåäà Ïàðàìåòðû ðåøåòêè, Å Óãëû ðåøåòêè, ãðàä

èçìåëü÷åíèÿ a b c α β       γ

Ãåïòàí 6.413 6.449 9.724 83.651 99.307 120.423

Ðàñòâîð ÏÀÂ 6.449 6.469 9.711 83.550 99.500 120.900

ÒÀÁËÈÖÀ 1

Èçìåíåíèå ðàçìåðà çåðíà <L>, ìèêðîèñêàæåíèÿ ε è ïàðàìåòðà ðåøåòêè a

ÎÖÊ-ñïëàâà Fe80Si120 â çàâèñèìîñòè îò âðåìåíè èçìåëü÷åíèÿ tèçì â ðàçíûõ ñðåäàõ

Ïàðàìåòð tèçì, ÷

1 3 6 12 24

Â ãåïòàíå

<L>, ± 5, Å 51 42 35 40 30

ε, ± 0.03 % 0.3 0.39 0.42 0.5 0.45

a, ± 0.003, Å 2.841 2.845 2.848 2.848 2.850

a*, ± 0.003, Å 2.836 2.855

Â ðàñòâîðå ÏÀÂ

<L>, ± 5, Å 77 52 59 42 40

ε, ± 0.03 % 0.31 0.30 0.36 0.28 0.23

a, ± 0.003, Å 2.843 2.844 2.843 2.843 2.843

*Ïîñëå îòæèãà ïðè 800 îÑ (tèçì = 99 ÷).
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Íà ðèñ. 5, â, ã ïðèâåäåíû äèôðàêòîãðàì-

ìû ïîðîøêîâ ïîñëå îòæèãà ïðè 500 îÑ. Ôàçî-

âî-ñòðóêòóðíûé àíàëèç, ïðîâåäåííûé ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì áàçû äàííûõ [32], ïîêàçàë, ÷òî

íîâàÿ ôàçà ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ñèëèêîêàðáèä

(ÑÊ) æåëåçà Fe8Si2C ñ òðèêëèííîé ðåøåòêîé

ïðîñòðàíñòâåííîé ãðóïïû P1 c 32 àòîìàìè â

ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêå è àòîìíîé ïëîòíîñòüþ

0.0920 àò./Å–3. Ïàðàìåòðû ðåøåòêè ñèíòåçè-

ðîâàííîãî ÑÊ ïðèâåäåíû â òàáë. 3. Ïàðàìåò-

ðû ðåøåòêè ÑÊ, ïîëó÷åííîãî â ðàçíûõ ñðå-

äàõ, íåñêîëüêî îòëè÷àþòñÿ äðóã îò äðóãà, ÷òî

ñâÿçàíî ñ âëèÿíèåì êèñëîðîäà, ïîïàäàþùå-

ãî â ñïëàâ â ðåçóëüòàòå äåñòðóêöèè ÏÀÂ. Èç-

âåñòíî [33], ÷òî êèñëîðîä ìîæåò çàìåùàòü â

êàðáèäàõ æåëåçà ÷àñòü àòîìîâ óãëåðîäà, îá-

ðàçóÿ ñëîæíûå ñîåäèíåíèÿ âíåäðåíèÿ – îê-

ñèêàðáèäû. Â íàøåì ñëó÷àå âîçìîæíî ôîð-

ìèðîâàíèå ñèëèêîîêñèêàðáèäà [1].

Íà ðèñ. 6 ïðèâåäåíî èçîáðàæåíèå êðèñòàë-

ëè÷åñêîé ñòðóêòóðû ñèëèêîêàðáèäà Fe8Si2C,

ïîñòðîåííîå ñ èñïîëüçîâàíèåì ïðîãðàììû,

îïèñàííîé â [34]. Ïðè ìåõàíè÷åñêîì èçìåëü-

÷åíèè ñóõîé ñìåñè 70 % Fe + 13 % Si + 17 % C

(óãëåðîä â âèäå ãðàôèòà) è ïîñëåäóþùåé

êðèñòàëëèçàöèè ïîëó÷åííîé ÀÔ ôîðìèðóåò-

ñÿ ñèëèêîêàðáèä  Fe5SiC  ñ îðòîðîìáè÷åñêîé

ðåøåòêîé [35]. Ôîðìèðîâàíèå â æèäêèõ îðãà-

íè÷åñêèõ ñðåäàõ ñîåäèíåíèÿ ñ áîëåå íèçêîé

ñèììåòðèåé ðåøåòêè, âîçìîæíî, ñâÿçàíî ñ

íàëè÷èåì â ñðåäå èçìåëü÷åíèÿ âîäîðîäà. Èç-

âåñòíî [36], ÷òî âîäîðîä ìîæåò âñòðàèâàòüñÿ

â ñòðóêòóðó êàðáèäîâ, èçìåíÿÿ èõ õàðàêòå-

ðèñòèêè, íàïðèìåð ïîâûøàÿ òåðìè÷åñêóþ óñ-

òîé÷èâîñòü öåìåíòèòà  [22].

Ïîìèìî ÑÊ æåëåçà â ïîðîøêàõ Ã äîïîëíè-

òåëüíî îáðàçóåòñÿ ôàçà Fe3Si, â ÃÎÊ – Fe3C è

α-Fe (òàáë. 4). Àíàëèç ñòðóêòóðíî-ôàçîâûõ ïðå-

âðàùåíèé, ïðîèñõîäÿùèõ â ñïëàâå ïðè èç-

ìåëü÷åíèè è îòæèãå, ïîçâîëÿåò ñäåëàòü âû-

âîä î òîì, ÷òî ïðè ðàñïàäå ÀÔ â ïåðâóþ î÷å-

ðåäü ôîðìèðóåòñÿ ÑÊ âïîëíå îïðåäåëåííîãî

Ðèñ. 6. Èçîáðàæåíèå êðèñòàëëè÷åñêîé ñòðóêòóðû ñèëè-

êîêàðáèäà æåëåçà Fe8Si2C.

Ðèñ. 7. PÔÝÑ-ñïåêòðû ïîðîøêîâ ñïëàâà ïîñëå 99 ÷ èç-

ìåëü÷åíèÿ: a – â ãåïòàíå, á – â ðàñòâîðå ÏÀÂ;

1, 2 –  îòæèã ïðè 500 è 800 îÑ ñîîòâåòñòâåííî.

ÒÀÁËÈÖÀ 4

Ðåçóëüòàòû ôàçîâîãî àíàëèçà ïîðîøêîâ

ïîñëå 99 ÷ èçìåëü÷åíèÿ â ðàçíûõ ñðåäàõ è îòæèãà ïðè 500 îÑ

Ñðåäà Îáúåìíàÿ äîëÿ, %

Fe8Si2C Fe3Si* Fe3C α-Fe

Ãåïòàí 65 35   0 0

Ðàñòâîð ÏÀÂ 75   0 20 5

*Òèï DO3.
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ñîñòàâà, à óæå çàòåì îñòàëüíûå ôàçû. Ïðè

èçáûòêå êðåìíèÿ â ñïëàâå (â ñëó÷àå ïîðîøêà

Ã) îáðàçóåòñÿ Fe3Si, ïðè íåäîñòàòêå Si è èç-

áûòêå Fe è Ñ (â ñëó÷àå ïîðîøêà ÃÎÊ) – Fe3C.

Íà äèôðàêòîãðàììàõ ïîðîøêîâ ïîñëå îò-

æèãà ïðè 800 îÑ îòñóòñòâóþò ðåôëåêñû ãðà-

ôèòà, ÷òî ìîæåò áûòü ñâÿçàíî ñ òåì, ÷òî

óãëåðîä îáðàçóåò ëèáî âûñîêîäèñïåðñíûå ÷àñ-

òèöû ãðàôèòà, âñòðîåííûå â ôåððèòíóþ ìàò-

ðèöó [37], ëèáî àìîðôíûå ïëåíêè íà ïîâåðõ-

íîñòè ÷àñòèö [38]. Äëÿ òîãî ÷òîáû âûÿñíèòü,

â êàêîì ñîñòîÿíèè íàõîäèòñÿ óãëåðîä ïîñëå

îòæèãà ïîðîøêîâ, ïðîâåäåí àíàëèç ïîâåðõíîñ-

òè ìåòîäîì ÐÔÝÑ (ðèñ. 7). Êîëè÷åñòâåííûé àíà-

ëèç ïîêàçàë, ÷òî â èññëåäóåìîì ñëîå (ãëóáèíà

àíàëèçà â ìåòîäå ÐÔÝÑ ïîðÿäêà 100 Å [39]) ïðè-

ñóòñòâóåò çíà÷èòåëüíîå êîëè÷åñòâî óãëåðîäà

(òàáë. 5). Â C 1s-ñïåêòðàõ ëèíèÿ ñ Åñâ ≈ 282.5 ýÂ

ñîîòâåòñòâóåò êàðáèäàì æåëåçà,

Åñâ ≈ 284.0 ýÂ – ãðàôèòó, Åñâ = 285.0 ýÂ – óãëå-

ðîäó Ñ–Í-ãðóïï, Åñâ > 286.0 ýÂ – óãëåðîäó êèñ-

ëîðîäñîäåðæàùèõ îðãàíè÷åñêèõ ãðóïï [39, 40].

Â C 1s-ñïåêòðàõ îáîèõ ïîðîøêîâ ïîñëå îòæèãà

ïðè 500 îÑ ïðèñóòñòâóþò ëèíèè êàðáèäîâ

Ðèñ. 8. Òåìïåðàòóðíûå çàâèñèìîñòè äèíàìè÷åñêîé ìàãíèòíîé âîñïðèèì÷èâîñòè ïîðîøêîâ ñïëàâà ïîñëå 99 ÷ èçìåëü÷åíèÿ:

à – â ãåïòàíå, á – â ðàñòâîðå ÏÀÂ, â – â ãåïòàíå, ïîñëå îòæèãà ïðè 500 îÑ, ã – â ðàñòâîðå ÏÀÂ, ïîñëå îòæèãà ïðè 500 îÑ.

Íàãðåâ è îõëàæäåíèå ïîêàçàíû ñòðåëêàìè âäîëü êðèâûõ

ÒÀÁËÈÖÀ 5

Èçìåíåíèå ñîñòàâà ïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ ïîðîøêîâ, èçìåëü÷åííûõ â ðàçíûõ ñðåäàõ â òå÷åíèå 99 ÷,

â çàâèñèìîñòè îò òåìïåðàòóðû îòæèãà, àò. %

Ñðåäà èçìåëü÷åíèÿ C O Fe                                Si

Ïðè òåìïåðàòóðå, îÑ

Èñõ. 400 500 800 Èñõ. 400 500 800 Èñõ. 400 500 800 Èñõ. 400 500    800

Ãåïòàí 49 58 61 56 37 30 27 31 10 4 2 0 4        8   10     13

Ðàñòâîð ÏÀÂ 47 52 52 73 39 33 38 21   7 5 4 0 7    10      6       5
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(Åñâ ≈ 282.5 ýÂ), âêëàä êîòîðûõ ïðàêòè÷åñêè èñ-

÷åçàåò ïîñëå îòæèãà ïðè 800 îÑ. Óãëåðîä íà

ïîâåðõíîñòè ïîðîøêà Ã ïðèñóòñòâóåò â âèäå

òîíêîé ïëåíêè ãðàôèòà (Åñâ= 284.0 ýÂ), à íà ïî-

âåðõíîñòè ïîðîøêà ÃÎÊ – àìîðôíîãî óãëåðîäà

(Åñâ = 285.0 ýÂ).

Ðèñ. 9. Ìåññáàóýðîâñêèå ñïåêòðû ïîðîøêîâ, èçìåëü÷åííûõ â ãåïòàíå (à) è â ðàñòâîðå ÏÀÂ (á): 1 – ýòàëîííûé ñïëàâ

Fe80Si20, 2–4 – ïðè tèçì, ðàâíîì 24, 48, 99 ÷ ñîîòâåòñòâåííî, 5 – ïðè tèçì, ðàâíîì 99 ÷, ïîñëå îòæèãà ïðè 500 îÑ.
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Íà òåìïåðàòóðíûõ çàâèñèìîñòÿõ ìàãíèò-

íîé âîñïðèèì÷èâîñòè èñõîäíûõ ïîðîøêîâ, ïî-

ëó÷åííûõ èçìåëü÷åíèåì â òå÷åíèå 99 ÷

(ðèñ. 8, à, â), íà ïðÿìîì õîäó îáíàðóæèâà-

þòñÿ íåñêîëüêî èçëîìîâ. Ïåðâûé èçëîì ïðè

TÊ, ðàâíîé 620 è 600 K äëÿ ïîðîøêîâ Ã è ÃÎÊ

ñîîòâåòñòâåííî, – òåìïåðàòóðà Êþðè ÀÔ, êî-

òîðàÿ õîðîøî ñîãëàñóåòñÿ ñ èçâåñòíûìè ëè-

òåðàòóðíûìè äàííûìè [41, 42]. Áîëåå íèçêàÿ

TÊ äëÿ ïîðîøêîâ ÃÎÊ ñâèäåòåëüñòâóåò î áîëü-

øåì ñîäåðæàíèè ìåòàëëîèäà â äàííîì ñïëà-

âå. Âòîðîé èçëîì ïðè TÊ = 760–780 K – òåì-

ïåðàòóðà Êþðè ÑÊ. Ïîñêîëüêó ñîäåðæàíèå

ÀÔ â ïîðîøêàõ Ã çíà÷èòåëüíî âûøå, íà òåì-

ïåðàòóðíîé çàâèñèìîñòè ìàãíèòíîé âîñïðèèì-

÷èâîñòè äëÿ ïîðîøêà Ã íàáëþäàåòñÿ áîëåå

ñèëüíûé ñêà÷îê (ñì. ðèñ. 8, à) â îáëàñòè òåì-

ïåðàòóðû 900 K, êîãäà ïðîèñõîäÿò êðèñòàë-

ëèçàöèÿ ÀÔ è ðàñïàä ÑÊ. Íà îáðàòíîì ïóòè

íàáëþäàåòñÿ òîëüêî îäèí ïåðåãèá. Äëÿ ïîðîø-

êà Ã íàáëþäàåìàÿ ÒÊ, ðàâíàÿ 865 K, õàðàê-

òåðíà äëÿ ñïëàâà Fe80Si20, ò. å. ñïëàâ âîçâðàùà-

åòñÿ â èñõîäíîå ñîñòîÿíèå. Äëÿ ïîðîøêà ÃÎÊ òåì-

ïåðàòóðà Êþðè çíà÷èòåëüíî óâåëè÷èâàåòñÿ è ñî-

ñòàâëÿåò 960 K, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò ñïëàâó c ñî-

äåðæàíèåì êðåìíèÿ 13–14 % [30] è ñîãëàñóåòñÿ

ñ äàííûìè ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà.

Íà òåìïåðàòóðíûõ êðèâûõ ìàãíèòíîé

âîñïðèèì÷èâîñòè ïîðîøêîâ ïîñëå îòæèãà ïðè

500 îÑ (ñì. ðèñ. 8, á, ã) íàáëþäàþòñÿ äâà ïå-

ðåãèáà. Äëÿ ïîðîøêà Ã ÒÊ, ðàâíàÿ 833 K, ñî-

îòâåòñòâóåò òåìïåðàòóðå Êþðè Fe3Si [30],

ÒÊ = 788 K õàðàêòåðèçóåò òåìïåðàòóðó Êþðè

ôàçû ÑÊ. Äëÿ ïîðîøêà ÃÎÊ ÒÊ = 475 K, ÷òî

ñîâïàäàåò ñ èçâåñòíûì çíà÷åíèåì òåìïåðàòó-

ðû Êþðè Fe3C; ÒÊ, ðàâíàÿ 760 K, îòíîñèòñÿ ê

ôàçå ÑÊ. Óìåíüøåíèå ÒÊ äëÿ ôàçû ÑÊ, ñôîð-

ìèðîâàâøåéñÿ ïðè èçìåëü÷åíèè â ðàñòâîðå

ÏÀÂ, ìû ñâÿçûâàåì ñ ïðèñóòñòâèåì àòîìîâ

êèñëîðîäà â ñîñòàâå ÑÊ. Òàêèì îáðàçîì, ðå-

çóëüòàòû ôàçîâîãî àíàëèçà, ïðîâåäåííîãî

ïî òåìïåðàòóðíûì êðèâûì ìàãíèòíîé âîñ-

ïðèèì÷èâîñòè, õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ äàí-

íûìè ðåíòãåíîñòðóêòóðíîãî àíàëèçà.

Ìåññáàóýðîâñêèå ñïåêòðû è ôóíêöèè ðàñ-

ïðåäåëåíèÿ ñâåðõòîíêèõ ìàãíèòíûõ ïîëåé

Ð(Í) ïðèâåäåíû íà ðèñ. 9.  Ïðè èçìåëü÷åíèè â

ãåïòàíå íàáëþäàåòñÿ øèðîêîå ðàñïðåäåëåíèå

ôóíêöèè Ð(Í). Ñ óâåëè÷åíèåì tèçì ôóíêöèÿ

Ð(Í) ñìåùàåòñÿ â îáëàñòü ñ ìåíüøèìè çíà÷å-

íèÿìè ñâåðõòîíêîãî ìàãíèòíîãî ïîëÿ, ÷òî õà-

ðàêòåðèçóåò ïðîöåññ ôîðìèðîâàíèÿ àìîðôíîé

ôàçû â ñïëàâå Fe–Si ïðè íàñûùåíèè åãî óã-

ëåðîäîì [24]. Äîáàâêè ÏÀÂ â ñðåäó èçìåëü÷å-

ÒÀÁËÈÖÀ 6

Ïàðàìåòðû ìåññáàóýðîâñêèõ ñïåêòðîâ ïîðîøêîâ ñïëàâà Fe–Si ïîñëå îòæèãà ïðè 500 îÑ

Ñðåäà Ôàçà Ñâåðõòîíêîå ïîëå H, Èçîìåðíûé ñäâèã d, Ïëîùàäü ñïåêòðà,

èçìåëü÷åíèÿ Òë ± 0.3 ìì/c ± 0.02             îòí. %  ± 3

Ãåïòàí Fe3Si[43] 31.0 0.08 15

20.0 0.25 34

Fe8Si2C 30.9 0.30   8

27.6 0.32 15

25.8 0.32 12

14.5 0.12 16

Íñð= 23.5

Ðàñòâîð ÏÀÂ α-Fe [44] 32.4 0.11  7

Fe3C[44] 20.5 0.21 23

Fe8Si2C 30.4 0.23  8

28.6 0.29 11

26.9 0.31 18

24.6 0.19  5

15.9 0.13 19

12.7 0.08  9

Íñð= 22.8
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íèÿ èçìåíÿþò êàðòèíó: ôóíêöèÿ P(H) ñòàíî-

âèòñÿ äâóõìîäàëüíîé, â îáëàñòè 100–150 êÝ

çíà÷èòåëüíî âîçðàñòàåò èíòåíñèâíîñòü, ÷òî

ñâèäåòåëüñòâóåò î ïðîöåññàõ ðàññëîåíèÿ ñïëà-

âà ïðè tèçì > 24 ÷.

Ðåçóëüòàòû äèñêðåòíîé îáðàáîòêè ìåññáà-

óýðîâñêèõ ñïåêòðîâ ïîðîøêîâ ïîñëå îòæèãà

ïðè 500 îÑ ïðèâåäåíû â òàáë. 6. Ðåçóëüòàòû

ôàçîâîãî àíàëèçà, ïðîâåäåííîãî ïî ìåññáà-

óýðîâñêèì ñïåêòðàì, êà÷åñòâåííî è êîëè÷å-

ñòâåííî ñîâïàäàþò ñ ðåçóëüòàòàìè ðåíòãåíî-

ñòðóêòóðíîãî àíàëèçà.  Â ñëó÷àå ïîðîøêîâ Ã

ñïåêòð ÑÊ óäàëîñü îïèñàòü ÷åòûðüìÿ ñåêñòå-

òàìè, êîòîðûå ñîîòâåòñòâóþò ÷åòûðåì âàðè-

àíòàì îêðóæåíèÿ àòîìîâ Fe àòîìàìè Si è C

(ñì. ðèñ. 6). Â ñëó÷àå ïîðîøêîâ ÃÎÊ êîëè÷å-

ñòâî ñåêñòåòîâ óâåëè÷èëîñü äî øåñòè, âîç-

ìîæíî, èç-çà ïðèñóòñòâèÿ àòîìîâ êèñëîðîäà

â áëèæàéøåì îêðóæåíèè Fe. Ñðåäíåå ïîëå íà

ÿäðå â ïðåäåëàõ îøèáêè ñîâïàäàåò äëÿ ÑÊ,

ñèíòåçèðîâàííûõ â ðàçíûõ ñðåäàõ.

Íà îñíîâå ïðîâåäåííûõ èññëåäîâàíèé ìîæ-

íî ïðåäëîæèòü ñõåìó ôàçîâûõ ïðåâðàùå-

íèé, ïðîèñõîäÿùèõ ïðè èçìåëü÷åíèè ñïëà-

âà Fe–Si â æèäêèõ îðãàíè÷åñêèõ ñðåäàõ è ïîñ-

ëåäóþùèõ òåðìîîáðàáîòêàõ (ðèñ. 10).

ÂÛÂÎÄÛ

Ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ äèñïåðñíîñòè,

ôîðìû ÷àñòèö, ïðîöåññîâ ôîðìèðîâàíèÿ

ñòðóêòóðíî-ôàçîâîãî ñîñòàâà è ìàãíèòíûõ

õàðàêòåðèñòèê ïðè èçìåëü÷åíèè ñïëàâà

Fe80Si20 â ãåïòàíå è ñ äîáàâêàìè ÏÀÂ (îëåè-

íîâîé êèñëîòû) ïîêàçàëè, ÷òî ïðèñóòñòâèå

êðåìíèÿ  ïîçâîëÿåò ïîâûñèòü äèñïåðñíîñòü

÷àñòèö äî 0.1–0.2 ìêì, ÏÀÂ – ñèëüíî óìåíü-

øàåò àãëîìåðàöèþ ïîëó÷àåìûõ ïîðîøêîâ. Óñ-

òàíîâëåíà ïîñëåäîâàòåëüíîñòü ñòðóêòóðíî-

ôàçîâûõ ïðåâðàùåíèé, ïðîèñõîäÿùèõ ïðè

èçìåëü÷åíèè ñïëàâà Fe–Si â æèäêèõ îðãà-

íè÷åñêèõ ñðåäàõ: îáðàçîâàíèå íàíîêðèñòàë-

ëè÷åñêîé ñòðóêòóðû, íàñûùåíèå îáúåìà ÷àñ-

òèö ïðîäóêòàìè äåñòðóêöèè ñðåäû èçìåëü-

÷åíèÿ (Ñ, Î, Í) ñ îáðàçîâàíèåì òâåðäûõ ðàñ-

òâîðîâ è àìîðôíûõ ôàç, îáðàçîâàíèå õèìè-

÷åñêèõ ñîåäèíåíèé – ñèëèêîêàðáèäîâ, êàð-

áèäîâ æåëåçà è ò. ï.

Óâåëè÷åíèå êîýðöèòèâíîé ñèëû ïîëó÷åííûõ

ïîðîøêîâ ñ 10 äî 180 À/ñì êîððåëèðóåò ñ êî-

ëè÷åñòâîì îáðàçîâàâøåãîñÿ ñèëèêîêàðáèäà.

Ñèíòåçèðîâàííûé ïðè èçìåëü÷åíèè â ãåï-

òàíå ñèëèêîêàðáèä ñîñòàâà Få8Si2C èìååò òðè-

êëèííóþ ðåøåòêó ñ ïàðàìåòðàìè: a = 6.413 Å,

b = 6.449 Å, c = 9.724 Å, α = 83.651î, β = 99.307î,

γ= 120.423 î – è ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ôåððî-

ìàãíåòèê ñ òåìïåðàòóðîé Êþðè ÒÊ, ðàâíîé

788 K, ñðåäíèì ñâåðõòîíêèì ïîëåì íà ÿäðå H,

ðàâíûì 23.5 Òë, óñòîé÷èâîñòüþ äî òåìïåðàòó-

ðû 870 K. Åñëè â ñðåäå èçìåëü÷åíèÿ ïðèñóò-

ñòâóåò èñòî÷íèê êèñëîðîäà (îëåèíîâàÿ êèñëî-

òà), òî ÷àñòü àòîìîâ óãëåðîäà â ñèëèêîêàðáè-

äå çàìåùàåòñÿ êèñëîðîäîì, ÷òî ïðèâîäèò ê

íåêîòîðîìó èçìåíåíèþ çíà÷åíèé ïàðàìåòðîâ

ðåøåòêè, òåìïåðàòóðû Êþðè è õàðàêòåðèñòèê

ëîêàëüíîãî àòîìíîãî îêðóæåíèÿ.

Ðèñ. 10. Ñõåìà ôàçîâûõ ïðåâðàùåíèé ñïëàâà Fe–Si ïðè èçìåëü÷åíèè è ïîñëåäóþùèõ îòæèãàõ.
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Àâòîðû ïðèçíàòåëüíû Ã. Í. Êîíûãèíó,

À. È. Óëüÿíîâó, Í. Á. Àðñåíòüåâîé, Ô. Ç. Ãèëüìóò-

äèíîâó çà ïîìîùü â ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé.

Ðàáîòà ïîääåðæàíà ÐÔÔÈ (ãðàíò ¹ 04–03–

96023).

À. Í. Ìàðàòêàíîâà ïðèçíàòåëüíà Ðîññèéñêîìó

ôîíäó ñîäåéñòâèÿ îòå÷åñòâåííîé íàóêå çà îêàçàí-

íóþ ôèíàíñîâóþ ïîääåðæêó.
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