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А Н Н О ТА Ц И Я

Введение. Тугоплавкие материалы являются привлекательными для высокотемпературных применений 
в аэрокосмической, ядерной и военной промышленности, поскольку они обладают высокой температурой 
плавления (> 2000 °C). Молибден (Мо) относится к числу таких материалов, представляющих большой ин-
терес для эксплуатации при высоких температурах благодаря своим уникальным свойствам, таким как хоро-
шая теплопроводность, высокая жесткость и ударная вязкость. Производство молибдена затруднено ввиду 
его высокой температуры плавления и температуры вязкохрупкого перехода, поэтому при производстве этого 
металла в основном применяются методы порошковой металлургии. Для этой технологии необходимо иметь 
порошки молибдена высокого качества, особенно высокую степень чистоты и гомогенность распределения 
частиц по размеру. Одним из способов обработки, позволяющих получить частицы нано- и микроразмеров, 
является высококинетическое энергетическое измельчение порошков. Данная экономически эффективная 
технология основана на трении и высокоэнергетическом столкновении частиц и измельчительных шаров. 
Поэтому целью текущей работы является оптимизация параметров высокоэнергетического кинетического 
размола порошка молибдена. Оптимизация параметров обработки имеет значительное влияние на ускоре-
ние процесса формирования продукта, на последующее спекание и достижение наилучших механических 
свойств конечного продукта. Оптимизация режимов размола порошка молибдена была достигнута путем 
изменения параметров обработки: скорости вращения шпинделя, соотношения массы шаров к массе по-
рошка (BPR) и времени измельчения. В первую очередь была определена скорость вращения шпинделя. Эта 
величина варьировалась в диапазоне от 600 до 1200 об/мин. После этого была произведена оценка влияния 
времени измельчения и отношения массы шаров к массе порошка. В ходе проведения исследований время 
измельчения составляло от 2 до 60 мин, соотношение массы шаров к массе порошка 100:3 и 200:3. После 
этого было проведено исследование влияния измененных параметров обработки на морфологию частиц 
порошка и их распределение по размеру. В работе был использован порошок молибдена с фракцией ~100 
мкм. Методы исследования: для оценки распределения частиц по размеру были использованы методы рас-
тровой электронной микроскопии и лазерной дифракции. Результаты и обсуждение. В результате было 
выявлено, что размер частиц понизился со 100 до 4 мкм с увеличением времени измельчения с двух до 
60 мин. Однако в каждой партии было обнаружено некоторое количество холодносваренных частиц раз-
мером 200…400 мкм. Как результат, оптимальными режимами размола были: скорость вращения шпинделя 
900 об/мин, BPR (200:3) и время размола 60 мин.
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Введение

Молибден является важным тугоплавким ме-
таллом ввиду высокой температуры плавления 
(Tпл), составляющей 2612 °C, хорошей тепло-
проводности (138 Вт/(м ∙ К) и низкой удельной 
теплоемкости (25.1…28.4 Дж/(К ∙ моль) при 
400…100 К) [1–2]. Кроме того, металл обладает 
высокой прочностью и жесткостью: так, напри-
мер, прочность чистого молибдена составляет  
50 МПа при 1000 °C, а прочность легированно-
го – около 900 МПа при той же температуре [3]. 
Поэтому молибден целесообразно применять 
для производства деталей и узлов, эксплуатиру-
емых в средах с высокими температурами, на-
пример в теплоэнергетике и газотермическом 
напылении [1, 4]. 

Как правило, выделяют два основных недо-
статка, усложняющих производство молибдена: 
высокая температура плавления и низкая темпе-
ратура вязкохрупкого перехода, которая может 
быть даже ниже комнатной [5, 6]. В основном 
этот металл получают путем порошковой метал-
лургии, которая позволяет преодолевать техно-
логические трудности в обработке материала и 
достигать мелкозернистой структуры [5]. Более 
того, порошок молибдена со сферическими ча-
стицами широко применяется в газотермическом 
напылении, где именно сферическая форма ча-
стиц гарантирует хорошую текучесть и высокую 
удельную плотность [7]. Покрытия, полученные 
из порошка Мо с частицами сферической формы, 
обладают большей плотностью, однородностью 
и отличаются лучшей износостойкостью. Еще 
одним возможным способом получения объем-
ных деталей из молибдена является спекание. 
Как правило, меньший размер частиц порошка 
облегчает процесс спекания и приводит к дости-
жению лучших механических характеристик [8]. 
Известно, что границы зерен в молибденовых 
сплавах влияют на механические свойства, такие 
как прочность и пластичность, тогда как лучшие 
механические характеристики достигаются за 
счет меньшего размера зерна и низкой концен-
трации вредных примесей (например, кислород 
и азот) на границах зерен [9]. В производстве не-
обходимо использовать порошки молибдена вы-
сокого качества по чистоте, агломерированным 
частицам и гомогенному распределению частиц 
порошка по размеру. Продукт, полученный из та-

кого порошка, обладает высокими показателями 
предела текучести и предела прочности, а также 
низкой пластичностью при комнатной темпера-
туре [10]. Однако, как отмечено в работах [7–14], 
для порошков Mo, полученных традиционными 
методами гидро- и пирометаллургии, характер-
ным является наличие большого количества де-
фектов, к примеру, высокий разброс (неоднород-
ность) по фракции частиц порошка. 

Высокоэнергетическое механическое измель-
чение – это экономически выгодная технология 
получения субмикронных, нанокристалличе-
ских или аморфных материалов, состоящих из 
равновесных и/или неравновесных фаз [15–19]. 
Изначально данная технология была разработа-
на для получения дисперсионно-упрочненных 
сплавов на основе железа и никеля [20]. В ходе 
процесса измельчения частицы порошка подвер-
гаются высокоэнергетическим столкновениям 
с размольными шарами, при этом частицы не-
однократно подвергаются пластической дефор-
мации, свариваются (схватываются) и дробятся 
[21]. Обработка частиц порошка продолжается 
до достижения необходимого размера. Процесс 
измельчения сильно зависит от материала и раз-
мера мелющих шаров, также на процесс влияют 
такие параметры, как время помола, параметры 
барабана и скорость его вращения, атмосфера 
и среда измельчения в рабочей области, коэф-
фициент заполнения и температура [22]. Соот-
ношение массы шаров к массе порошка (BPR) 
является ключевым фактором, который влияет 
на скорость формирования продукта и на фазо-
вые изменения в порошковой смеси. Для каждо-
го успешного процесса измельчения необходи-
мо определить оптимальное соотношение BPR. 
Значительную роль в проблеме загрязнения го-
тового продукта играют используемые для помо-
ла шары и внутренняя поверхность емкости ба-
рабана [22, 23]. Кроме того, критичным является 
необходимость оптимизации всех параметров 
процесса измельчения, благодаря которой вме-
сте с последующим спеканием представляется 
возможным достижение улучшенных механиче-
ских свойств материла [23]. 

Таким образом, главной целью работы явля-
ется исследование и определение оптимизиро-
ванных параметров размола порошка молибдена 
на высокоэнергетической кинетической мельни-
це. Насколько нам известно, такие исследования 
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не были опубликованы, в то время как суще-
ствует несколько публикаций, которые связаны 
с определением зависимостей между параметра-
ми размола, микроструктурой и морфологией 
молибденовых сплавов (например, Co-Cr-Mo-
сплав). Было исследовано влияние скорости вра-
щения (i), соотношения массы шаров к массе по-
рошка (ii) и времени измельчения (iii) на размер 
частиц порошка молибдена. 

Методика исследований

Порошок молибдена (30.63.2, GTV GmbH, 
Германия) был поставлен в агломерированном 
и спеченном состоянии. Химический состав  
порошка был следующим: 99,0 % (вес.) Mo,  
0,1 % (вес.) O и 0,9 % (вес.) примеси. На рис. 1 
представлены изображения исходного сырья, по-
лученные посредством растровой электронной 
микроскопии (РЭМ). Как видно, морфология ча-
стиц несимметричная, а средний размер частиц 
составляет ~100 мкм с развитой поверхностью 
частиц, которая сформировалась в ходе процесса 
получения порошков. 

Все эксперименты были проведены на вы-
сокоэнергетической кинетической мельнице 
Simoloyer CM-01 (Zoz GmbH, Германия), в каче-
стве мелющих тел были использованы стальные 
шары диаметром 5 мм. Во всех экспериментах 
исходный вес порошка составлял 30 г. В ходе 
каждой загрузки полиэтиленгликоль (ПЭГ) 
(15…20 капель; 0,5 мл) добавлялся в рабочую 
область. ПЭГ был использован как один из без-
опасных вспомогательных средств для размола 
(liquid-assisted grinding), так как является эколо-
гически чистым растворителем, который также 

позволяет поддерживать чистый профиль ре-
акции.  Матрица эксперимента представлена 
в таблице. Первоначальные эксперименты по 
определению влияния скорости вращения были 
осуществлены при одних и тех же значениях 
BPR и времени измельчения 100:3 и 10 мин со-
ответственно. Скорость вращения изменялась от 
600 до 1200 об/мин (S1-S3). 

В дальнейшем ходе эксперимента такие па-
раметры, как соотношение массы шаров к массе 
порошка и время измельчения, также изменя-
лись. Влияние времени измельчения оценива-
лось при значениях в интервале от 2 до 60 мин; 
в эксперименте применялись размольные шары 
массой 1000 и 2000 г, таким образом, соотноше-
ние массы шаров к массе порошка составляло 
100:3 и 200:3 соответственно. 

Анализ и оценка измельченного порошка 
были проведены с применением растровой элек-
тронной микроскопии (Verios, Thermo Fisher Sci-
entific, Чешская Республика) и лазерной дифрак-
ции (Mastersizer 2000, Malvern Instruments Ltd., 
Великобритания).

Результаты и их обсуждение

В первую очередь было определено влияние 
скорости вращения, которая была установлена на 
(i) 600 об/мин, (ii) 900 об/мин и (iii) 1200 об/мин 
соответственно. Время измельчения (10 мин) 
и соотношение массы шаров к массе порошка 
(100:3) оставались без изменений. Характерная 
морфология частиц, а также сохранившаяся 
развитая поверхность из исходного состояния 
порошка для каждой партии представлена на 
рис. 2.

Рис. 1. Морфология порошка молибдена (а) и детальное изображение отдельной  
частицы порошка (б)

Fig. 1. Morphology of Mo powder (a) and the detailed image of a single Mo particle (б)

                                       а                                                                              б
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Подробное описание матрицы эксперимента
Detailed description of the milling parameters

Образец / 
Specimen

Скорость вращения [об/мин] / 
Rotational speed [rpm]

Время [мин] / 
Time [min]

Соотношение массы шаров к 
массе порошка [–] / BPR [–]

S1 600 10 100:3
S2 900 10 100:3
S3 1200 10 100:3
1A 900 2 100:3
2A 900 5 100:3
3A 900 10 100:3
4A 900 30 100:3
5A 900 60 100:3
6B 900 2 200:3
7B 900 5 200:3
8B 900 10 200:3
9B 900 30 200:3

10B 900 60 200:3

Рис. 2. Высокоэнергетически измельченные порошки молибдена, полученные  
при различных скоростях вращения:

а – 600 об/мин; б – 900 об/мин; в – 1200 об/мин

Fig. 2. High energy milled molybdenum powder with variation in rotational speed: 
a – 600 rpm; б – 900 rpm; в – 1200 rpm, SEM-BSE

                                 а                                                                                         б

в
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При наименьшей скорости вращения 
(600 об/мин) наиболее агломерированные части-
цы порошка были частично раздроблены из-за 
повторяющихся нагрузок, в ходе которых про-
исходят деформирование и дробление твердого 
тела. Однако в этой партии все еще присутство-
вало некоторое количество (около 32 % об.) агло-
мерированных частиц, которые остались такими 
же по размеру, как и исходный порошок (рис. 3 
и 4). При этих параметрах измельчения не было 
обнаружено присутствия холодносваренных ча-
стиц крупнее, чем в исходном порошке.

При увеличенной скорости вращения до 
900 об/мин большая часть исходных частиц была 
полностью разрушена, при этом некоторые из них 
были пластически деформированы и холодносва-
рены. Производительность процесса измельчения 
была выше, чем в предыдущем случае, по этой при-
чине в этой партии присутствовали очень мелкие 
частицы порошка (рис. 2, б). Наибольшее количе-
ство (до 60 % об.) таких частиц находилось в интер-
вале от 2 до 20 мкм по размеру (рис. 3). Количество 
агломерированных частиц с размером аналогич-
ным, как и в исходном состоянии, составляло око-
ло 10 % об. (рис. 4). Холодносваренные частицы 
(13 % об.) размером 200…600 мкм также были 
сформированы. 

Оценка партии порошка при наибольшей 
скорости вращения (1200 об/мин) показала 
присутствие мелких частиц с размером от 12 до 

Риc. 3. Распределение частиц порошка по размеру 
при различных скоростях вращения и соотношении 

BPR 100:3
Fig. 3. The effect of the rotational speed on the particle 

size of initial molybdenum powder, BPR = 100:3

Риc. 4. Кумулятивное распределение размеров ча-
стиц порошка в исходном состоянии и после высо-
коэнергетического измельчения с использованием 
различных скоростей вращения при соотношении 

массы шаров к массе порошка (BPR) 100:3
Fig. 4. Cumulative particle size distribution of the pow-
der in the initial state and after high-energy milling using 
different rotational speed at a mass ratio of balls to the 

powder mass (BPR) of 100: 3

20 мкм (рис. 2, в), но их количество, составля-
ющее до 11 % об., было меньше по сравнению 
с предыдущей партией, полученной при ско-
рости вращения 900 об/мин. Частицы порошка 
(35 % об.) подверглись пластической дефор-
мации с изменением формы из сферической 
в хлопьевидную. Предположительно форми-
рование частиц хлопьевидной морфологии 
привело к минимизации процесса холодной 
сварки, в результате чего высокоэнергетиче-
ское воздействие привело к большей пласти-
ческой деформации. Более того, в этой партии 
также присутствовало большее количество хо-
лодносваренных и деформированных частиц 
размером от 200 до 700 мкм (рис. 3). Таким 
образом, можно сделать вывод, что наиболее 
подходящей скоростью вращения для получе-
ния гомогенного по размеру частиц порошка 
является 900 об/мин.

Влияние различного соотношения массы 
шаров к массе порошка (BPR) 

и времени измельчения на размер частиц

На следующем этапе экспериментальных 
работ было оценено влияние времени помола 
на морфологию и размер частиц при различном 
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соотношении BPR относительно времени из-
мельчения порошка молибдена. Порошковое 
сырье подверглось измельчению при скорости 
вращения в 900 об/мин в течение (i) двух ми-
нут – для образцов 1А при BPR = 100:3 и 6В 
при BPR = 200:3; в течение (ii) пяти минут – для 
образцов 2А при BPR = 100:3 и 7В при BPR = 
= 200:3; и (iii) десяти минут – для образца 8В 
при BPR = 200:3. Изменения в морфологии для 
каждой партии образцов представлены на рис. 5, 
где также видна деформированная поверхность 
частиц порошков.

Экспериментальный образец 6В имеет части-
цы меньшего размера (до 56 % об.) в сравнении 
с исходным порошком (рис. 6 и 7). Для данного 
образца также были обнаружены и холодносва-
ренные частицы размером до 550 мкм в коли-
честве до 6, 3% об. Размер частиц, полученных 
при наибольшей частоте вращения, составлял 
около 20 мкм. Вместе с тем образец 1А показал 
большее количество холодносваренных частиц, 
т. е. разница между частицами, измельченными  
при наибольшей частоте вращения, с размером 
около 300 мкм составляет около 10 % об. для  

Рис. 5. Высокоэнергетически измельченный порошок молибдена с различными значе-
ниями соотношения массы шаров к массе порошка и времени измельчения, образцы: 

а – 1А (t = 2 мин; BPR = 100:3); б – 2А (t = 5 мин; BPR = 100:3); в – 6B (t = 2 мин; BPR = 100:3); 
г – 7B (t = 5 мин; BPR = 100:3); д – 8B (t = 10 мин; BPR = 200:3)

Fig. 5. High energy milled powder with variation in milling time and BPR, sample: 
a – 1A (t = 2 min; BPR = 100:3); б – 2A (t = 5 min; BPR = 100:3); в – 6B (t = 2 min; BPR = 100:3); 

г – 7B (t = 5 min; BPR = 200:3); д – 8B (t = 10 min; BPR = 200:3), SEM-BSE

д

                                     в                                                                            г

                                     а                                                                            б



OBRABOTKA METALLOV

Vol. 20 No. 3 2018 115

MATERIAL SCIENCE

Рис. 6. Влияние соотношения массы шаров к мас-
се порошка (BPR) и времени измельчения на раз-
мер частиц исходного порошка молибдена при 

900 об/мин
Fig. 6. The effect of BPR and milling time on the par-

ticle size of initial molybdenum powder at 900 rpm

образцов 1А и 6В. Объемная доля мелких частиц 
образца 1А была меньше по сравнению с образ-
цом 6В и составляла ~33 % об. Поэтому коли-
чество холодносваренных частиц в образце 1А 
было выше, чем в 6В.

Для образцов, обработанных в течение пяти 
минут, была выявлена практически одинаковая 
морфология частиц. Количество мелких и холод-
носваренных частиц было сопоставимо: разница 
в количестве мелких частиц между образцами 
2А (43 % об.) и 7В (34 % об.) составляла около 
9 % об. (рис. 6 и 7). Мелкие частицы, получен-
ные при наибольшей частоте вращения мель-
ницы, имели размер около 20 мкм при BPR =
= 200:3 (7В) и около 30 мкм при BPR = 100:3 
(2А). Наибольшее отличие между этими образ-
цами заключалось в количестве холодносварен-
ных частиц. Низкое количество холодносварен-
ных частиц (менее 6 % об.) было получено при 
высоком BPR, тогда как высокое количество хо-
лодносваренных частиц (около 18 % об.) было 
выявлено при меньших значениях BPR.

При более длительной обработке порошков 
(10 мин и BPR = 200:3) распределение частиц из-
менилось. Частицы исходного порошка были раз-
дроблены до более мелких размеров (см. рис. 5). 
Размер частиц с наибольшей частотой составлял 
6 мкм в интервале от 1 до 65 мкм. Распределение 
холодносваренных частиц осталось практически 
неизменным по сравнению с образцом 7В (5 мин 
и BPR = 200:3). Холодносваренные частицы, 
сформированные при размоле с наибольшей ча-
стотой вращения, имели размер около 350 мкм.

Экспериментальные партии измельченных 
порошков с большей длительностью обработ-
ки: 4А (30 мин), 5А (60 мин), 9В (30 мин) и 10В 
(60 мин) при значениях BPR = 100:3 для 4А и 5А 
и при BPR = 200:3 для 9В и 10В. Изображения 
экспериментальных партий измельченных по-
рошков с растрового электронного микроскопа 
представлены на рис. 8.

Образцы 4А, 5А и 10В показали широкий 
спектр мелких частиц с размерами в интервале 
1…100 мкм (почти 80 % об.) практически в оди-
наковом распределении (рис. 9 и 10). Эти образ-
цы (4А, 5А и 10В) состояли на 50 % об. из ча-
стиц размером до 20 мкм, как показано на рис. 8. 
Холодносваренные частицы размером 200…
1000 мкм были обнаружены в каждой партии. 
Изменение кривой для этих образцов практи-

Рис. 7. Кумулятивное распределение размеров ча-
стиц высокоэнергетически измельченного порош-
ка при различном соотношении массы шаров к 
массе порошка (BPR) и времени измельчения при 

900 об/мин
Fig. 7. The cumulative particle size distribution of the 
high energy milled powder at a different mass ratio of 
the balls to the powder mass (BPR) and the milling time 

at 900 rpm
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Рис. 8. Высокоэнергетически измельченный порошок молибдена с различными значениями 
соотношения массы шаров к массе порошка и времени измельчения, образцы: 

а – 4А (t = 30 мин; BPR = 100:3); б – 5А (t = 2 мин; BPR = 100:3); в – 9B (t = 2 мин; BPR = 100:3); 
г – 10B (t = 2 мин; BPR = 100:3)

Fig. 8. High energy milled molybdenum powder with variation in BPR and milling time, 
samples: 

a – 4A (t = 30 min; BPR = 100:3); б – 5A (t = 2 min; BPR = 100:3); в – 9B (t = 2 min; BPR = 100:3); 
г – 10B (t = 2 min; BPR = 100:3), SEM-BSE

                                  а                                                                                б

                                  в                                                                                г

чески одинаково, однако в партии 10В присут-
ствовали частицы с наименьшим размером суб-
микронных частиц в интервале от 100 до 300 нм 
среди всех измельченных порошков.

Наименьшее количество (около 40 % об.) 
мелких частиц в интервале от 1 до 100 мкм и 
наибольшее количество (около 50 % об.) холод-
носваренных частиц размером от 150 до 800 мкм 
были обнаружены в образце, полученном по па-
раметрам обработки 9В (рис. 8–10). Таким обра-
зом, процесс формирования холодносваренных 
частиц и трение преобладали в пределах этих 
параметров измельчения.

Образец 10 В (BPR 200:3 и время обработ-
ки 60 мин) показал наиболее благоприятную 
морфологию и гранулометрическое распреде-
ление частиц. Порошок с наименьшим разме-
ром частиц и с меньшим количеством холод-
носваренных частиц был получен при BPR 

200:3 и наибольшим временем обработки в  
60 мин (рис. 8, г).

В данной работе была проведена оптимиза-
ция нескольких параметров измельчения порош-
ка молибдена, в ходе которой было исследова-
но влияние скорости вращения, соотношения 
массы шаров к массе порошка (BPR) и време-
ни измельчения на размер и морфологию ча-
стиц. Было выбрано три скорости вращения:  
(i) 600 об/мин, (ii) 900 об/мин и (iii) 1200 об/мин. 
Помол при наименьшей скорости вращения  
(600 об/мин) привел к частичному разрушению 
частиц из-за повторяющихся деформаций и дро-
блений с небольшим количеством мелких частиц. 
Однако некоторое количество (32 % об.) агломе-
рированных частиц осталось в исходном размере  
(100 мкм). Эффективность измельчения в дан-
ном случае не была достаточной. При повыше-
нии скорости вращения до 900 об/мин исходные  
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Рис. 9. Влияние соотношения массы шаров к массе 
порошка и времени измельчения на размер частиц 

исходного порошка молибдена при 900 об/мин
Fig. 9. The effect of BPR and milling time on the particle 

size of initial molybdenum powder at 900 rpm

Риc. 10. Кумулятивное распределение размеров 
частиц порошка после высокоэнергетического 
измельчения при различном соотношении массы 
шаров к массе порошка (BPR) и времени измельче-

ния при 900 об/мин
Fig. 10. Cumulative distribution of particle size of high 
energy milled powders utilizing different BPR and mill-

ing time at 900 rpm

частицы были полностью измельчены таким 
образом, что итоговый размер частиц варьиро-
вался в диапазоне от 12 до 200 мкм. Кроме того, 
было обнаружено присутствие холодносварен-

ных частиц (около 13 % об. величиной 200…
600 мкм). При наибольшей скорости вращения 
(1200 об/мин) было достигнуто наибольшее ко-
личество (до 60 % об.) мелких частиц, что объяс-
няется увеличением процесса деформирования и 
минимизацией объема холодносваренных частиц. 
В результате образовались хлопьевидные части-
цы порошка (до 35 % об.). Размер этих частиц 
находился в интервале от 200 до 700 мкм. В ходе 
процесса измельчения с данной скоростью вра-
щения кинетическая энергия поспособствовала 
возникновению большей пластической дефор-
мации и формированию крупных хлопьевид-
ных частиц. Похожая ситуация была обнаруже-
на Бийиком и Айдином [22], которые получили 
хлопьевидную морфологию порошков меди и 
вольфрама при наибольшей скорости вращения 
благодаря большей пластической деформации и 
меньшему дроблению частиц порошков. Исходя 
из полученных результатов можно сделать вы-
вод, что оптимальной скоростью вращения явля-
ется 900 об/мин.

Дальнейшие эксперименты проводились при 
скорости вращения 900 об/мин при различных 
соотношениях массы шаров к массе порошка 
(BPR) и времени измельчения. Образцы с по-
стоянным BPR и более длительным временем 
обработки показали, что количество холодно-
сваренных частиц уменьшилось, тогда как их 
размеры увеличились. Размер частиц умень-
шился и их количество возросло, в то время как 
диапазон размеров этих частиц стал шире, что 
показывает широкий пик (см. рис. 9). Меньшее 
количество холодносваренных частиц и большее 
количество мелких частиц показывает, что в ходе 
обработки частиц исходного порошка превали-
ровал процесс дробления, нежели формирование 
холодносваренных частиц. Похожее поведение 
было обнаружено авторами [18, 23], в работах 
которых показано, что размеры частиц порошка 
увеличились в начале процесса измельчения из-
за процесса холодной сварки. Вследствие этого с 
увеличением времени обработки размер частиц 
уменьшился ввиду превалирующего процесса 
дробления [18, 23]. Единственное исключение 
было обнаружено во время обработки порошков 
при BPR = 200:3 в течение 30 мин, где преоб-
ладал процесс холодной сварки. В этом случае 
количество холодносваренных частиц состав-
ляло 50 % об., тогда как количество мелких ча-
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стиц – около 40% об. Согласно работе [23] такое 
время измельчения было близко к достижению 
устойчивого состояния, и увеличение длитель-
ности измельчения имело бы незначительный 
эффект на общую тенденцию изменений частиц 
порошка. Авторы [23] также предполагают, что 
изменение условий измельчения влияет на вре-
мя процесса при достижении системой стабиль-
ного состояния. В нашем случае при установке 
параметров помола изменение соотношения 
BPR влияло на длительность измельчения, когда 
система практически достигла необходимого со-
стояния.

Анализ порошков, полученных в процессе 
измельчения с постоянной длительностью об-
работки и различным отношением BPR (200:3 и 
100:3), показал, что более высокое BPR (200:3) 
приводило к уменьшению размера частиц и по-
вышению эффективности процесса измельче-
ния. Таким образом, можно предположить, что 
увеличение эффективности процесса измель-
чения было основано на большем числе стол-
кновений и трения между частицами порошка. 
Авторы [24] также получили схожие результат в 
своей работе, где исследовались параметры из-
мельчения порошка алюминия при различных 
(i) соотношениях массы шаров к массе порошка 
(BPR) 5:1, 10:1, 20:1 и 40:1; (ii) времени измель-
чения (1, 5, 10 и 15 часов) и (iii) скорости вра-
щения (500, 700 и 900 об/мин). Ими было уста-
новлено, что с увеличением времени обработки 
и соотношения массы шаров к массе порошка 
(BPR) частицы порошка приобретали меньшие 
размеры. Вместе с тем необходимо отметить, 
что эффективность BPR не всегда является наи-
лучшей, так как большее количество шаров мо-
жет влиять отрицательным образом на движение 
самих размольных тел.

Выводы

В результате исследования была проведена 
оптимизация некоторых параметров высоко-
энергетического размола, таких как скорость 
вращения, время измельчения и соотношение 
массы шаров к массе порошка. По результатам 
работы можно сделать следующие выводы.

• Наиболее оптимальной скоростью враще-
ния является 900 об/мин, при которой было вы-
явлено наибольшее количества (около 60 % об.) 
дисперсных частиц размером до 20 мкм вместе 

с некоторым количеством холодносваренных  
частиц.

• Использование более высокого BPR (200:3) 
привело к получению более мелких частиц по 
сравнению с образцами с низким BPR (100:3). 
Исходя из этого можно предположить, что наи-
большая эффективность процесса помола была 
достигнута при использовании большего значе-
ния параметра BPR (200:3), где число высоко-
энергетических столкновений частиц порошка и 
размольных тел было больше.

• Увеличение времени измельчения приве-
ло к уменьшению размера частиц порошка и 
уменьшению числа холодносваренных частиц. 
Наибольшее измельчение частиц порошка было 
достигнуто при обработке в течение 10 мин 
с BPR = 200:3. Размер частиц уменьшился по 
сравнению с исходным состоянием порошка со 
100 мкм до субмикронных размеров в интервале 
100…300 нм.

• Наилучшая равномерность измельченных 
порошков была достигнута при соотношении 
массы шаров к массе порошка (BPR) 200:3 и вре-
мени обработки в 60 мин.
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A B S T R A C T

Introduction. The refractory materials are of interest for high temperature applications in aerospace, nuclear 
and military industries, since they possess high melting temperature (> 2000 ˚C). Molybdenum (Mo) is among 
these materials of high interest due to its excellent properties such as good thermal conductivity, high strength 
and toughness. The production of molybdenum is diffi cult due to its high melting point and the temperature of the 
ductile-brittle transition, therefore, in the production of this metal, powder metallurgy methods are mainly used. To 
implement these methods, it is necessary to have high-quality molybdenum powders, in particular, a high degree of 
purity and homogeneity of particle size distribution. One of the powder processing methods that is used to produce 
nano- and microsize powders, is the high energy kinetic milling. This cost-effective method is based on the friction 
and the high-energy collisions between the balls and the powder particles. And therefore, the purpose of the 
current work is to optimize the parameters of high energy kinetic milling for molybdenum powder. Optimization 
of processing parameters has a signifi cant infl uence on the acceleration of the process of product formation, on 
subsequent sintering and achievement of the best mechanical properties of the fi nal product. Optimization of milling 
parameters of Mo powder was achieved under different milling parameters including among others the rotation 
speed, the ball to powder weight ratio (BPR) and the milling time. Initially, the rotational speed was determined; it 
varied from 600 to 1200 rpm (where rpm are revolutions per minute). After this determination, milling parameters 
such as the milling time and the BPR were varied. The milling time ranged from 2 to 60 min and the BPR varied from 
100:3 to 200:3. After that, infl uence of variable parameters on morphology and powder particles size distribution was 
investigated. The initial powder used in these experiments was Mo powder (particle size ~100 µm). The methods 
of investigation. Scanning electron microscopy and laser diffraction methods were used to estimate the particle size 
distribution. Results and Discussion. Particle size was decreased from 100 to 4 µm with increasing grinding time 
from 2 to 60 min. However, in each batch, a number of cold-welded particles measuring 200-400 μm was detected. 
These cold-welded particles were about 200-400 µm in size. As the result, the optimal milling parameters were: 
rotation speed of 900 rpm, BPR (200:3) and milling time of 60 minutes.

For citation: Dyčková L., Komarov P., Remešová M., Dyčka M., Dvořák K., Menelaou M., Čelko L. Optimization of molybdenum powder 
milling parameters. Obrabotka metallov (tekhnologiya, oborudovanie, instrumenty) = Metal Working and Material Science, 2018, vol. 20, 
no. 3, pp. 109–122. doi: 10.17212/1994-6309-2018-20.3-109-122. (In Russian).
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