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Рассмотрено влияние времени измельчения на дисперсность порошка дисилицида молибдена 
трех марок А, В н С. Помол порошка осуществлялся в планетарной мельнице в среде изопро
пилового спирта. Методами математического планирования эксперимента сделана обработка 
полученных результатов и даны рекомендации для выбора марки порошка и времени его из
мельчения.

При создании электропроводящих ке
рамических композиций большую роль 
играет подготовка компонентов шихты, 
а именно соотношение размеров частиц 
порошка неэлектропроводящей матри
цы и электропроводящей составляю
щей, в качестве которой могут быть 
использованы TiN, ТаС, ZrB2, La2Cr02 , 
Мо5І2 и другие соединения. Исходя 
из работ [1, 2] крупность электропро
водной составляющей должна быть 
в 3—10 раз меньше средней фракции 
неэлектропроводной компоненты (мат
рицы).

В качестве электропроводной компо
ненты использовался порошок дисили
цида молибдена (НС Starek, Berlin) трех 
различных марок у4, f i  и  С, отличающих
ся между собой степенью дисперсности: 
крупный, средний и мелкий соответс
твенно.

В состоянии поставки ни одна из ма
рок порошка дисилицида молибдена 
не отвечает этим требованиям. Размеры 
фракций fil о, d2 Q, fiso, dĄQ, fiso, d(̂ Q, fiyo, 
figo, figo. fięs исходных марок порошка 
дисилицида молибдена сравнимы, а в 
некоторых случаях и превышают зна
чения соответствующих фракций по
лученной смеси на основе нитрида 
кремния (рис. 1—7).

С целью достижения необходимого 
соотношения размеров по фракциям 
порошок дисилицида молибдена трех 
указанных выше марок был подвергнут 
размолу в течение 4, 7, 10, 27 и 36 ч.

Размол осуществлялся на планетарной 
мельнице Pulverisette-5 в среде изопро
пилового спирта, гранулометрический 
состав порошка определяли прибором 
Microtrac-XlOO, принцип действия ко
торого основан на дифракции лазерных 
лучей от порошковых частиц [3]. Об
работку полученных результатов осу
ществляли с помощью методов мате
матического планирования экспери
мента [4].

Вариация времени размола порошка 
марки С не привела к вышеуказанным
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Рис. 1.
Зависимость размера 
зерна порошка МоЗіг 
(Марка А) различных 
фракций от длительнос
ти помола

Рис. 2.
Распределение частиц 
по фракциям при раз
личной длительности 
размола порошка МоЗіг 
(Марка А)
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Рис. 3.
Зависимость размера 
зерна порошка МоЗІ2 
(Марка В) различных 
фракций от длитель
ности помола

Рис. 4.
Распределение частиц 
по фракциям при раз
личной длительности 
размола порошка Мо8І2 
(Марка В)

Рис. 5.
Зависимость размера 
зерна порошка МоЗІ2 
(Марка С) различных 
фракций от длитель
ности помола

Рис. 6.
Распределение частиц 
по фракциям при раз
личной длительности 
размола порошка МоЗіг 
(Марка С)
Рис. 7.
Распределение частиц 
по фракциям и полуло
гарифмическая суммар
ная кривая распределе
ния частиц по размерам 
порошковой смеси на 
основе нитрида кремния
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результатам. У порошка марки С, не
смотря на увеличение времени размола, 
наблюдается очень широкая область 
дисперсии размера, поэтому порошок 
марки С не подходит для создания дан
ного материала с целью получения од
нородной структуры и необходимых 
свойств.

Это можно объяснить теоретически
ми выводами П.А. Ребиндера и др. авто
ров, согласно которым затрачиваемая 
на измельчение материала энергия про
порциональна работе, идущей на де
формацию тела и на образование новых 
поверхностей [5].

В данном случае часть энергии рассе
ивается в идее тепла и идет на переме
щение частиц внутри тела, не вызывая 
его разрушения, а часть расходуется на 
преодоление трения между материалом 
и элементами измельчающей машины. 
На каждом этапе получаются частицы 
различной дисперсности. В общей мас
се частиц имеются и такие, которые не 
должны были бы подвергаться разруше
нию в последующих циклах, но техно
логически это осуществить почти не
возможно. Эти частицы остаются в об
щей массе материала, воспринимая 
на себя часть действующих усилий, га
сят их, переизмельчаются и резко тор
мозят течение процесса в нужном на
правлении.
• Выбор же порошка дисилицида мо
либдена остальных марок AviB  основы
вался на основании вышеуказанных со
ображений соотношения по размерам 
электрсгпроводной и неэлектропровод
ной составляющих, а также на основе 
математической модели, полученной 
посредством математического планиро
вания эксперимента |4].

Как следует из рис. 1, 3, после 36 ч. 
размола возможно получи'пз практичес
ки монофраі^^цйонный порошок диси
лицида молибдена, используя марку А 
или В данного порошка.

Исследовали влияние марки мате
риала и времени измельчения на раз
мер частиц порошка дисилицида мо
либдена.

В качестве параметра оптимизации 
ŷ  выбрали размер частиц порошка {d,. 
мкм), а в качестве факторов — марку по
рошка дисилицида молибдена Мо5І2 А 
и Д (Х]) и время измельчения 18 и 36 ч 
(х2 ). Цель исследования — изучить вли-
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яние тех же факторов на размер частиц 
порошка с помощью математической 
модели, полученной посредством мате
матического планирования экспери
мента [6].

Для проведения эксперимента был 
выбран план 2x3,  где 2 — два уровня 
первого фактора х\ (материал А и В), 
а 3 — три уровня времени измельчения 
(х2 = ±1 и 0).

Ошибки эксперимента определялись 
по пяти параллельным опытам при xj = 
= -1 и Х2 = — 1, т.е. материал А и время 
измельчения 0 ч (исходный порошок 
в состоянии поставки).

Матрица плана 2 х 3 и результаты опы
тов приведены в таблице, где Х| и Х2 — 
кодированные уровни факторов (Х[ = 
= — 1 — материал А, а Хі = +1 — матери
ал В, Х2 = —1 время измельчения 0 ч, Х2 = 
о — 18 ч и Х2 = +1 — 36 ч), ауі, У2 , Уз, У4  и 
У5 — соответственно размер частиц, обоз
наченный на рис. 2, 4, 6 как diQ, diQ, d̂ o 
^50, dj^ и dĝ , что отвечает 10, 30, 50, 75 и 
95% части смеси.

После статистической обработки ре
зультатов эксперимента по методике ра
боты [6] и проверки значимости коэф
фициентов уравнений получены адек
ватные модели (при ошибках опыта 
соответственно = 0,03 мкм; Sj  = 
= 0,13 мкм; Ą = о, 125 мкм; Ą  = 0,257 мкм 
и Ą = 0,274 мкм).

У\ -  ~ 0,191 + 0,055x1 ^

+ 0,658х^, (1)

У2~ do =  0,703 — 0,378x2 — 0,13х|Х2 +

Матрица 2 x 3

№ Х2 X i X 2
2

Х 2 Уі Уг Уз У 4 У 5

1 — — + + 0,733 1,438 2,907 5,400 10,780

2 — 0 0 0 0,195 1,006 1,006 2,240 5,252

3 — + — + 0,198 0,942 1,048 1,203 1,471

4 + — — + 0,934 2,130 4,030 6,036 9,401

5 + 0 0 0 0,197 0,400 0,943 1,708 3,890

6 + + + + 0,932 1,114 1,271 1,541 2,124

+ 0,703x2 > (2)

Уз = d^o = 0,975 + 0,214x1 — 1,155x2 ~

— 0,225x1X2 + 1,34x2 , (3)

У4 = ć?75 = 0,761 — 0,93x2 +

+ 1,34х^, (4)

Уз = dg^ — 4,571 — 0,348xi — 4 ,147x2

+ 0,508xiX2 + 1,373x2 . (5)

Из этих уравнений видно, что на
ибольшее влияние на размер частиц 
оказывает время измельчения (х2), вли
яние марки материала менее сущест
венно (особенно на dj^), но для получе
ния более мелких фракций (^ю, d^o и 
d^o) предпочтение нужно отдать мате
риалу А (хі = —1). К тому же порошок 
марки А после 36 ч размола имеет требу
емое соотношение размеров по соот
ветствующим фракциям со смесью по
рошка матрицы на основе нитрида 
кремния.
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