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ЗАГАЛЬНА ХАРАКТЕРИСТИКА ПРАЦІ

Актуальність теми. За останні двє-три десятиріччя зріс. Інте­

рес до проблеми взаємодії водню з металами. Це обумовлено різнома­
нітним використанням як водневих сполук, так I водна як основного 

компонента робочих середовищ багатьох приетріїв та агрегатів. На­

віть з дуже малій кількості водень викликає помітні зміни фізихо- 
хімічних та механічних властивостей металів І сплавів. Але, незва­

жаючи на численні дослідження, поки що дуже важко передбачати пове­

дінку багатьох металів І сплавів під час їх експлуатації з умовах 

численних тєплознін І в присутності водню.

В останні роки проведено велику роботу по вивченню теорії І 

механізму взаємодії водню з поліморфними металами та сплавами при 

високих температурах І при переходах через критичні точки. В ре­

зультаті виязлено явище утворення водненасичэних метастабільних 

зон - Н-шарів /відкриття № 313, І9Е0, СРС? /. Зовнішньо воно прояв­

ляється у вигляді аномальної спонтанної деформації /АСД/ зразків 

при термоциклуванні їх в атмосфері водню навколо точки поліморфіз­

му. ЦІ дослідження було проведено, е основному, на масивних полі- 

кристалічних зразках заліза та його сплавів.

Враховуючи дифузійний характер явища АСД, дуже великий Інте­

рес викликало дослідження даного ефекту на зразках, які мають незз- 

ликі геометричні розміри принаймні в одному напрямі /частинки по­
рошку, тонкий лист, дріт /.

ЦІ обставини І обумовлюють, головним чином, актуальність даних 

досліджень, пов’язаних з вивченням впливу ТЦО в атмосфері водню на 
структуроутворення з залізі І деяких гідрид сутвсрюючих сплавах, до 

мають невеликі геометричні розміри.

Мета праці полягала у визначенні закономірностей АСД металу у 

вигляді зразків з малими геометричними розмірами /фольга, порошок/. 

На базі отриманих наукових даних планувалося створити основи техно­

логій рафінування сплаву гафній - /25-30^/ залізо та диспергування 

сплаву типу РЗМ-Ре-З, а також удосконалити технологічну схему тер­

мообробки низьковуглецевого стального листа І порошкового заліза.

Наукові положення, що виносяться до захист-v:

1. ТЦО а атмосфері водню справляє помітний еп ли з  на мікрорельєф 
фольги заліза. На поверхні фольги заліза в межах одного зерна утво­

рюються ділянки хвилястого рельєфу у вигляді еквідиетантких смуг.

2. Причиною виникнення хвилястого рельефу е періодичність під-



вищення концентрації водню в рухомих Н-шарах. Де підтверджується 

тим, що відстань між гребенями хвиль рельефу відповідає товщині 

Н-шару е  даних умовах.

3. ТЦО автолистової сталі 08D навколо точки евтектоідного пе­

ретворення прискорює рекристалізацію у 2-3 рази І дозволяє провади­

ти відпал при більш низьких температурах.

4. Зразки з порошків, що мають сферичну форму часток, майже 

не змінюються в об’ємі при ТЦО у водні. їх пористість збільшується 

не більш ніж на 5 %.
Зразки, що мають несферичну форму часток, зазнають Істотних 

змін. Вони розбухають, розтріскуються, їх пористість збільшується 

до 70%.
0. Використання ТЦО у водні сплаву типу РЗМ-Се-В, а також 

зразків з відходів виробів постійних магнітів на його основі робить 

можливим легке отримання тонкодисперсного порошку з частинок круп- 

ніс.тю не більш НІЖ 5 мкм.

6. Методом гідрування-дегідрування при ТЦО у водні можна ра­

фінувати сплав гафній - /25-30%/ залізо до вмісту заліза не більше 

2-3%.

Результати:

1. Експериментально визначено закономірності АСД мікрооб’ємів 

заліза на прикладі листових /залізної фольги, автолиста/ I порошко­

вих матеріалів.

Показано, що внаслідок руху Н-шарІв І наявності градієнта тем­

ператур на поверхні фольги утворюється хвилястий рельєф у вигляді 

єквідистантних смуг.

Деформування часток у порошкових матеріалах при русі Н-шарІв 

залежить від форми порошинок І буде тим вище, чим більше форма час­
ток відрізняється еід сферичної.

2. Показано, що водень не справляє помітного негативного впли­
ву на властивості автолистової сталі 08Ю. ТЦО навколо точки евтек- 
гоїдного перетворення дозволяє прискорити у 2-3 рази рекристаліза­

ційні процеси І провадити відпал при більш низьких температурах у 
порівнянні з традиційними.

3. Опрацьовано .деякі параметри технологічної схеми отримання 

порошків сплавів рідкісних та рідкісноземельних металів методом 
гідрування-дегідрування з використанням ТЦО у водні, зокрема при 

рафінуванні Інтерметалідного сплаву гафнїй-заліго /25-30%/ І диспер­

гування сплаву типу лI d  _рє-В І відходів виробів постійних магні­

тів на його основі. Показано, що методом гідрування-дегідрування
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з використанням ТЦО можна счистите сплав гафній-залізо /25-30%/ до 

вмісту останнього не більше 2-3%, а також стримати дрібнодисперс­

ний порошок /крупністю <  5 мкм/ зі сплаву типу tJd-V-e-В та з 
відходіе виробІЕ постійних магнітів на ЙОГО ОСНОВІ.

Наукова новизна праці.

Вперле отримано дані про особливості 'АСД мікрооб’емів заліза 

на прикладі листових та порошкових матеріалів. Виявлено І пояснено 

ефект утворення на позерхні залізної фольги хвилястого рельефу у 

вигляді еквідистантних смуг в межах одного зерна. Показано, що 

Н-шари, переміщуючись у порошкових матеріалах з частинок різкої 

форми /компактних І розгалужених/, приводять до різкого вида АСД 

зразків. Розроблено наукові основи технологічної схеми отримання 

порошків сплавІЕ рідкісних та рідкісноземельних металів, що ба­
зуються на керуванні рухом Н-шарІв.

Практична цінність праці.

Отримані результати можуть бути використані при розробці:

- технології отримання пористих матеріалів на основі заліза, 
що мають високу пористість I дуже розвинену питому поверхню при 

досить великій міцності;
- технології відпалу автолистової сталі, що дозволяє різко 

скоротити час термічної обробки, потрібної для рекристалізації;

- технології диспергування сплавів РЗМ-Ее-В, що дозволяє одер­

жувати найтонші порошки без застосування механічної дії та з міні­

мальними енергетичними витратами;

- технології рафінування гафнію, багатого залізом, що дозво­

ляє одержувати сплав, який містить не більш ніж 3 % заліза.
Апробація праці. Матеріали дисертації були викладені на між­

народному семінарі "Проблеми сучасного матеріалознавства" /м. Дні­

пропетровськ, 1995 р./ та ІУ Міжнародній конференції "Водневе ма­

теріалознавство та хімія гідрідів металів" /Україна, Крим, 1995 р./.

Публікації. За матеріалами дисертації опубліковано 3 друковані 

праці, 2 у друку.

Структура та обсяг праці. Дисертаційна праця складається зі 

вступу, п’яти розділів, основних рекомендацій та висновків, списку 

літератури, що містить 101 найменування, додатків; викладена на 426  
сторінках машинописного тексту, включаючи 44 малюнки та 6 таблиць.

ОСНОВВДИ ЗМІСТ ПРАЦІ

Стан питання
Аналіз та узагальнення літературних даних з АСД металів, зо­

крема про еплив характерних для неї процесів ке позедікку матеріа-
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ліз, які мають малі геометричні розміри, показують, що це питання 

вивчене ще недостатньо. Після відкриття АСД II закономірності виз- 

чалися на об'ємних полікристалічних зразках. Є дані про еплив бод- 

нєкасичеких зон /Н-шарІв/, що викликають АСД, на мікроструктуру та 

механічні властивості заліза I деяких вуглецевистих корозійностій­

ких сталей. Дуже невелика частина відомих досліджень присвячена 

визначенню поведінки Н-шарІв в порошкових матеріалах на осноеі за­

ліза та гідридоутворюючих елементів.

Але ці дослідження мають епізодичний характер І ке розкривають 

повністю механізм поведінки Н-шгрІЕ у металах на иікрорівні.

Вивчення дії ТЦО в атмосфері водню на властивості сталей по­

казало принципову можливість регулювання механічних властивостей 

в заданих межах. Крім того, досеід використання ТЦО показує можли­

вість підвищення продуктивності процесів за рахунок скорочення ча­

су I єнерговитрат в порівнянні з традиційними видами термообробки.

Аналіз попередніх досліджень показує, що утворення Н-шарІв І 

процеси, що відбуваються при їхньому русі, певним чином впливають 

на спікливість І структуру спеченого матеріалу. Характер спікання, 

що має Істотний вплив на властивості високопоркстих проникних ма­

теріалів, залежить еід форми часток порошку. Уточнення запропонова­

ного раніше механізму поведінки Н-шарІв у часточках порошків з різ­

ною конфігурацією дасть можливість прогнозувати одержання високо- 

пористих матеріалів з потрібними властивостями.

Як свідчать попередні дослідження, утворення К-шарІв внаслі­

док ТЦО у водні спричинює появу у гідридоутворюючих поліморфних 

металах значних термічних напружень за рахунок зміни об’ємів фаз, 

що утворюються І зникають. Пр:і гідруванні в цих умовах можливе руй­

нування як металічних зразків, що містять гідридоутворюючі елемен­

ти, так І окремих фаз. В результаті, шляхом гідрування-дегідрування 

з застосуванням ТЦО, можна одержати порошкові матеріали з достат­

нім ступенем дисперсності. Це дозволить скоротити КІЛЬКІСТЬ ВІДХО­

ДІВ за рахунок можливості їх переробки І здешевлення виробництва, 

зокрема, виробів постійних магнітів на осноеі сплаву типу РЗМ-Ее-В. 

Крім того, використання цього методу для рафінування Інтерметалід- 

ного сплаву гафній --/2 5-3 0$/ залізо дасть можливість отримати по­
рошок гафнію з вмістом заліза ке більш ніж 2-3$ без застосування 

хімічних методіб його переробки. При цьому підвищиться ступінь ви­

добування гафнію, одного з найдорожчих рідкісних металів, а також 

економічна ефективність технології виробництва гафнію.



Матеріал та. методика досліджень.
Прл проведенні досліджень використовували такі матеріали:

- листові: фольга /карбонільне залізо - <  0,003 % домішок/, 
автолиет /сталь 08Ю/;

- порошкові: залізні порошки марок ПЖ-2, Ш-3, ГЕК— і з різною 

формою та розмірами частинок;
- гідридоутворюючі: електронно-променевий конденсат сплаву 

гафній - /25-30% / залізо у вигляді крупнодисперсного порошку; 

сплав типу л/4-Pe-B І відходи виробів постійних магнітів на його 

основі у вигляді дисків.

Як газове середовище використовували водень технічної чистоти 

марки А з точкою роси 209 К Д'ОСТ 3022-80/ І спектрально чистий ар­

гон.

Для проведення експериментів користувались трьома однотипними 

установками, які являли собою автоклав високого тиску, всередині 

якого було вміщено нагрівач. Установки дозволяли провадити досліди 

у вакуумі, у водні та Інертних середовищах /аргон, гелій/ при тис­

кові до 10 МПа. Додержання певних умов експериментів здійснювалося 

за допомогою системи автоматичного управління I регулювання парамет­

рами процесів. Температуру печі І зразка контролювали вольфрам-ра- 

ніевою термопарою В? 5/20.

Мікроструктуру та мікрорельєф зразків вивчали з допомогою оптич 
ного мікроскопа "/ҐЕ0РН0Т-2І" І растрового електронного мікроскопа 
"JSM-35".

Оцінку механічних властивостей зразків автолистової сталі піс­

ля ТЦО проводили за стандартною методикою згідно з ГССТои ІГ'01-56 

при кімнатній темпер:турі випробуваннями на розтяг.

Дослідження зміни фазового складу порошка гафній-залізо визна­

чили після проведення рентгеноструктурного аналізу на установці 

ДРОК-2. Магнітна сепарація здійснювалась магнітами типу ЩЦК та 
неодим-залізо-бор.

Пористість порошкових зразків оцінювали на t налізаторі "Кванти- 
мет". Дисперсність порошків сплаву /sW-Pe-З визначали з допомогою 

шкали на оптичному мікроскопі МБС-9 та методом розсівання на ситах.

При проведенні досліджень застосовувався метод математичного 

планування експериментів, що дозволило побудувати математичну модель 

впливу як окремих параметрів, так І їх сполучень на величину ефектів 

що спостерігалися.

Поведінка Н-шарІв у листових матеріалах /залізна фольга,
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При дослідженні впливу Н-шарІЕ ка характер зміни мікрорельєфу 

листових матеріалів було еиявлєно, що внаслідок ТЦО зразків, неза­

лежно від газового середовища, на попередньо полірованій поверхні 

утворюється яскраво виражений рельеф, пов’язаний з границями зерен. 

Крім того, на поверхні фольги спостерігали численні пори та бугорки 

/ мал. І/.

МІкроструктурнІ дослідження показали збільшення розмірів зерен. 

Зростаючі зерна мали великий розкид розмірів /від десятків мікрон 

до кількох міліметрів/ та нерівноосьзу форму / мал.2 /.
Незалежно від тиску водню, після ТЦО зі швидкістю 0,1 К/с на 

поверхні нетразлених зргз.кІЕ виявлено ділянки хвилястого рельєфу 

у еигляді еквідистантних смуг з межах одного зерна /мал. З/.

Виявлений ефект повторився І після багатьох експериментів при 

зміні верхньої температури Інтервалу ТЦО від 1223 до 1473 К, тиску 

водню від 0,01 до 0,5 МПа І швидкості охолодження при ТЦО бід 0,1 
до 3 К/с.

Перевірка ефекту на масивних зразках та зразках з автолиста 

при дотриманні досліджуваних параметрів ТЦО не показала утворення 

хвилястого рельефу на поверхні зразків. Еквідистантних смуг не вияв­

лено І після проведення Ізотермічної витримки листоеих матеріалів 

у середовищі І аргону, І водню.

Особливий вплив на утворення І характер хвилястого рельефу 

виявила зміна градієнта температур у зразку. Експериментально дове­

дено, що зміна геометрії еквідистантних смуг прямо пропорційна змі­

ні градієнта температур / мал. 4/.

Утворення хвилястого рельефу пов’язане з геометричними розмі­

рами фольги, товщина якої ке перевищує розміру зерна заліза, на від­

міну від масивних зразків, де шляхи дифузії водню значно більші.

Крім того, поява рельефу пояснюється запропонованим раніое механіз­

мом утворення І будовою Н-иарІв. Згідно з ни/, деформація має не 

безперервний, а дискретний характер. Рельеф з’являється в резуль­
таті поодиноких актів деформації металу Н-шаром, під час яких Н-щар 

втрачає частину своєї енергії, необхідної для деформації металу. 

Пройшовши деякий об’єм металу, Н-щар відновлює свою деформаційну 

здатність, що приводить до деформації наступного об’єму металу І 

так далі до кінця перетворення в об’ємі одного зерна. Границі зерен, 

як надзвичайно дефектні, руйнують Н-шар І переривають еквідистан- 
тніеть смуг.

Оцінка товщини Н-шару показала, що єона не перевищуе 0,04-0,2 

мкм. Це підтверджує теоретичні розрахунки, за якими швидкість руху
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Мал.З. ЕквІдкстактнІ смуги на поверхні фольги після ТЦО у водні
/Рн>= ОЛ Шй; Vox- - 2,5 К/б; 50 циклів/: /а/ - дТ = 1123 - 

1473 К; /б/ - дТ = 1123 - 1273 К.

Мал Л. Мікрорельєф границь зерен 

на поверхні фольги./х 500/

Мал.2. Мікроструктура залізної 

фольги після ТЦО у ЕОДНІ 

/х 500/
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а х 500 б х 500

Мал.4. Вигляд еквідистантних смуг на псЕерхнІ фольги в
залежності еід величини градієнта температур / 7 Т/: 

/а/- ? Т = 40 К/мм; /б/ - v Т = 20 К/мм.

Мал.5. Зміна пористості порошкових зразків в залежності від

числа теплсзмІн'Т геометрії частинок порошку: І - несфе- 

ричні частинки / <  200 мкм/; 2 - несферичні частинки 

/ >  400 мкм/; 3 - сферичні частинки.
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фронту перетворення знаходиться в меж?х 0.05-0,2 мм/е, що еідпоеі- 

д£е теоретичне'обрахованій товщині Н-шару /0,15-0,2 т к / .
Збільшенні градієнте температур по довжині зразка приводить до 

підвищення швидкості І однонгправленості проходження Н-щ-.ру І отже 

контрастноегІ рельєфу.

Таким чином, основною причиною появи хвилястого рельефу на по­

верхні фольги після ТЦО у водні можи s. вважати сполучення двох фак­

торів: геометрії фольги як монокристал- в одному напрямку та градієн­
та температур, направленого паралельно вільним площинам /граням/ 

кристалів.

Аналіз результатів механічних випробувань автолистової сталі 

після ТЦО у  водні I аргоні навколо точки А показав загальне знижен­

ня міцностних характеристик на фоні підвищення пластичних у порів­

нянні •з початковими. ТЦО навколо точки Aj спричинило підвищення 

<3 о £ І ^ в до різня значень, передбачених ГОСТсм 9049-80 щодо сталі 

080, призначеної для холодного штампування. Значення сі перевищували 

стандартні на 49 %. Негативного впливу водню на властивості сталі 
08Ю після ТЦО у  водні помічено не було.

Порівняння стриманих з цій науковій праці результатів з тради­

ційними режимами термообробки автолиста Іа сталі 08D /Г відпалу =

953 К, Т«  - 34 год. на ЗапорІжсталІ/ дало підставу запропонувати 

заміну Існуючої термообробки на ТЦО у водні. Причому перевагу тре­
ба віддати ТЦО навколо точки Ат. Процеси рекристалізації відбувають­

ся при цьому у 2-3 рази швидше. Це гарантує автолиету необхідний 

комплекс технологічних властивостей.
Поведінка. Н-щарІв у порошкових матеріалах.

При дослідженні впливу ТЦО р атмосфері водню не процес спікання 
І пористість залізних порошків користувались порошками Із сферичною 

І несферичною формою частинок. Результати аналізу зміни пористості 

порошків з різною формою частинок подано на мал. 5.

Одержані результати узгоджуються з запропонованим раніше меха­
нізмом утворення І будови Н-шару. Н? відміну від моноліту, в порош­

кових зразках через слабкий зв’язок між окремими частинками дія 

внутрішніх напружень на зр*зок значно Інтенсивніше. За певних умов, 

коли розмір самої частинки або кількох спечених частинок е достат­

нім для зародження Н-шару, спостерігається Інтенсивна деформація 

порошинок у волокноподібну форму. Напрям руху Н-шарІв залежить від 

теплоЕІдзоду І умов відтоку водню з нього. Це приводить /через ви­

соку пористість зразка, Пс= 30% / до розоріентації напряму руху 

Н-шару в сусідніх порошинках, але збереження напряму руху Н-шару в 

цілому.



Різниця у напрямах руху Н-шарІз у порошинках викликає деформацію 

останніх також з різних напрямах. Б результаті формується рівномір­

на пориста структура по всьому перерізові зразка /максимальна вели­

чина пористості була з межах 65-70;?/.

Процес спікання та пороутвсрення порошків Із сферичною .формою 

мав дещо Інший характер. Трансформація частинок у волокна була ут­

руднена, а зміна об’єму зразків менша, ніж у зразках з частинками 

Іншими за фермою. Це пов’язане, по-перше, з тим, що у сферичних ча­

стинках важче утворити умови для руху фронту Н-шару вздовж осі зраз­

ка. По-друге, ступінь контакту сферичних частинок між собою нижчий, 

ніж у частинок Іншої форми. Це уповільнює процес спікання їх між 

собою. Крім того, процес спікання порошків зі сферичною формою час­
тинок залежить еід ступеня неоднорідності розмірів фракції. Чим 

дрібніші частинки І вище ступінь однорідності, тим вііще ступінь 

контакту між ними, отже швидше відбувається спікання, а пористість 

буде зменшуватись.

Деформування частинок під час руху Н-шарІв буде тим вище, чим 
більше форма частинок відрізнятиметься від сферичної. Від цього бу­

де залежите І ефект "розбухання" зразків в залежності бід числа тє- 

плозмін. При віддаленні форми частинок порошку від сферичної І від­

повідно збільшенні числа контактів між частинками зростає кількість 

пор між ділянками, що спеклися, I можливість розрядки з них Н-шарІв. 

Це викликає почастішання змін напрямів руху Н-шарІв у мікросб’емах 
з відповідними змінами посталих напружень. В цілому, таке збільшен­

ня кількості напрямів деформації частинок у мікрооб’емі саме І сприяє 

зросту ступеня "розбухання" зразка.

Необхідною умовою рівномірності процесу "розбухання" е утворен­

ня однорідного температурного поля у зразку. Обертанням зразка все- 

редені печі під час ТЦО експериментально було отримано рівномірну 

симетричну деформацію з розбуханням зразка.

Таким чином, для того, щоб одержати високопорисїий вироб з од­

норідною структурою е уморах ТЦО у водні, доцільно використовувати 

порошки з несферичною формою частинок, але при цьому температурне 

поле повинно забезпечити максимальну симетричність фронту перетво­
рення у зразку.

Розробка основ технологічних схем одержання порошків, 

рідкісних та рідкісноземельних металів та їх сплавів 
з заді.зоїл

Аналіз діаграми стану Ре - Н та літературних даних щодо ви­
робництва гафнію І технології, його гідрування дав підстави запропо-
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нувйти ряд технологічних прийомів для підвищення ступеня еидобутку 

Гйфнію з його сполук З 38ЛІ30М без хімічних методів переробки.

Суть метода полягала в тому, щоб за допомогою процесу ТЦО у 

водні і метода гідрузання-дегідрування рафінувати сплав гафній - 

/25-30 %/ залізо до вмісту останнього не більш ніж 2-3 %.
Як активний гідридоутворюючий елемент, гафній повністю гід­

рується до складу HfH2 . Залізо ж належить до елементів, що слабо 

гідруються. Використання Н-иіарІв для транспортування еодню вглиб 

мйтзлу зі швидкостями, що перевищують швидкість звичайної дифузії 

водню, сприяє розриву зв’язків у ІнтерметалІдІ /C e K fp / .  Попереднє 
насичення воднем І ТЦО у водні навколо лінії евтектоідного перетво­

рення jf> — Н ( 4% Ге)—  o L  ~  Н + /PeH/g/ приводить до утворен­
ня гідриду HfHg та феромагнітного заліза, яке легко видаляється 

шляхом магнітной сепарації. Після дегідрування порошку, що утворив­

ся, одержують порошок металічного гафнію з змістом заліза не більш 

ніж 2-3$.

Руйнування пов’язане зі зміною питомого об’єму фази, що утво­
рюється І зникає при ТЦО в області фазового переходу, gjca супровод­

жується появою трансформаційних напружень, залишковою деформацією, 

формуванням в зернах полігональної структури. Посилює цей ефект рух 

Н---зарІв, пов’язаних з міжфазними границями.

Дослідження фазових рівноваг в системі а/о-Рє-В свідчить про 

наявність в ній трьох сполук. Основний компонент промислового спла­

ву - багата на залізо сполука .x/rfgPeĵ B - виявляє властивості фе- 

Р'Змагнетика. Магнітні характеристики цієї сполуки помітно вищі, ніж 

у широко вживаної SmCo^, що дозволяє використовувати сплав типу 

Ad-Ре-В як матеріал для виробництва постійних магнітів неомакс. 
Аналіз літературних даних показав, що якість магнітів тим вища, чим 

дрібкіїіі кристаліти, які отримані при дробленні сплаву для їх на­

ступного пресування в магнітному полі І спікання у вироб.

В зв’язку з тим, що з ряду причин традиційні методи помелу з 

використанням кульових млинів малоефективні, запропоновано диспер­

гування сплаву виконувати методом гідрування- дегідрування, що вклю­

чає тцо.

В основу метода закладено таку схему. Вона включає:
- насичення воднем вихідного сплаву;
- термоциклування в середовищі водню;

- дегідрування отриманої гідридної фази, під час якого водень 
пОеністю виділяється з гідриду І одержується вихідний сплав у крих­

кому стані у вигляді тонкодисперсного порошку.



Поява тріщин у компактних кусках сплаву відбувається вже в про­
цесі насичення воднем. Зразки втрачають суцільність І розсипаються 

на окремі частини неправильної форми. На .другій стадії при ТЦО спо­

стерігається додаткове подрібнення структури за рахунок руху Н-ша- 

різ, прискорюючих транспортування водню від периферії до центра 

дільниць завантаження. Виникає множинне гідридної фйзи з цілому 

об’ємі. В результаті теплсзмін термічні напруження нагромаджуються 

І локалізуються. Утворюються ділянки, перенасичені воднем. Здебіль­

шого такими ділянками є дефектні ділянки. В процесі ТЦО їх кількість 
зростає, ідо приводить до значного прискорення гідруйакня та посилен­
ня водневої деградації металу.

Висновки

1. Вперше виявлено, що термоциклування фольги заліза у атмосфе­

рі зодню викликає появу хвилястого рельєфу у вигляді єквідистантних 

смуг, що є наслідком руху в об’ємі металу водненасичених зон /Н-ша- 

рів/. Необхідною умовою появи на поверхні фольги єквідистантних 

смуг є наявність градієнта температур, направленого ездобж поверхні 
зразка.

2. ТЦО фольги заліза з аргоні І масивних зразків у водні не ви­

кликає хвилястого рельєфу на їх поверхні.

3. Після ТЦО у водні листової сталі 08Ю для автомобільних кузо­

вів не помічено негативного впливу водню на II блєстіїегсті. ТЦО нав­
коло точки євтектоідксгс перетворення дозволяє прискорити у 2-3 рази 

рекристалізацію І проводити відпал при більш низьких* температурах

у порівнянні з традиційними. Це дасть можливість зменшити єкєргови- 

трати на термообробку I, відповідно, скоротити час термічної обробки.
4. На підставі експериментальних І теоретичних досліджень харак­

теру спікання порошків заліза з різною конфігурацією частинок /сфе­

ричною І несферичною - губчатою/ при ТЦО в атмосфері водню внесено 

уточнення в механізм поведінки Н-щарІв у порошкових матеріалах.
ТЦО у водні зразків порошків, що складалися з частинок сферич­

ної форми, викликає зміну об’єму зразків, яка е меншою, ніж у зраз­

ках порошків з частинок несфєричної форми. Це пов'язане з тим, що, 

по-перше, у сферичних частинках ’-терез їх високу симетрію ускладнено 
утворення умов для руху фронту Н-шарІв вздовж осі зразка. По-друге, 

менший ступінь контакту між чястинками-сферами у порівнянні з поро­

шинками Іншої форми І менше напрямів, в яких можливе поширення де­
формації при русі Н-шарІз.

5. Опрацьовано методику дослідження гідрування блектронно-проме- 

нєеого конденсату сплаву гафній-залїзо І відходів виробів постійних
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магнітів на основі сплаву типу РЗМ-Ре-З з застосуванням ТЦО в атмо­

сфері водню. ТЦО в процесі гідрування стабілізує швидкість процесу 

І сприее рівномірному насиченню зразка по всьому перерізку.
6. Експериментально доказано можливість рафінування сплаву гаф- 

ній-залізо /25-30$/ методом гідрування з застосуванням ТЦО у водні.

З результаті отримано тонкодисперсний порошок, який після магнітне! 

сепарації було поділено на залізний порошок та сплав гафній - 2-355 

залізо. Гідрування сплаву привело до розриву зз’язків в ІнтерметалІ- 

ді Hf 2 е̂ І до появи нових фаз, ще складалися з гідриду гафнію 

/Щ И п/ та феромагнітного заліза.
Повне виділення гафнію з його сплаву з залізом дозволить підви­

щити ступінь його видобутку без застосування хімічних методів пере­

робки .

7. Оптимальними умовами рафінування зразків електронно-промене­

вого конденсату сплаву гафній-залізо /25-30%/ є: ТЦО у середовищі 

водню під тиском 0,1-0,5 МПа, в Інтервалі температур 1553-1273 К про­

тягом 100-150 циклів. Швидкість ТЦО повинна бути не більше нік 2 К/с.

6. На базі методі' гідридного диспергування з застосуванням ТЦО 

з атмосфері водна визначено основні параметри технологічної схеми 

одержання тонкодисперсного порошку з відходів виробів постійних маг­

нітів на основі сплаву типу РЗМ-Ре-В. Це дозволило одержати тонко- 

дисперсний порошок крупністю <  5 мкм І повернути його на переробку 

порошковій металургії.
Запропоновано такі основні технологічні параметри процесу гід­

ридного диспергування сплазу типу РЗМ-Ее-В:

- вакуумування, нагрів до 373 К I заповнення автоклава воднем до тис­

ку 1,0 МПа;

- термоциклування в Інтервалі температур 593-893 К протягом 50-100 

циклів зі швидкістю 1,5-2 К/с;
- охолодження до кімнатної температури, вакуумування /до 3-5 Па/,наг­

рів до 573К І Ізотермічна витримка протягом не більш ніж дві години

9. Отримані результати можна рекомендувати для розробки техноло­

гії переробки сплавів гафнію з залізом, а також технології одержання 

якісних порошків магнітного сплаву типу РЗМ-Ре-В з еідходів у вироб­

ництві постійних магнітів.
Це дозволить зменшити витрати на переробку еідходів, знизити 

собівартість продукції, підвищити Бидобування цінних компонентів І 

збільшити випуск готової продукції.

Основні положення дисертації відображено у таких публікаціях:
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дії Н-шарІв в залізною фольгою./21зико-хімічна механіка матеріалів.
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2. Карпов В.Ю., Рисіна A.M., Шаповалов В.І. Дослідження впли­

ву термоциклування в атмосфері водню на пластичність та деформуван- 
ня 'втомобільного листа. //ЇІзико-хІмІчна механіка матеріалів,

-1995,-№4, с.25.

3. Карпов В.Ю., Рисіна A.M., Шаповалов В.І. Особливості взає­

модії Н-шарІв в залізною фольгою. /Матеріали міжнародного наукового 

семінару "Проблеми сучасного матеріалознавства". - Дніпропетровськ, 

-1995. -с.106-107.

4. Rysina A.M., Shapovalov V.I., Karpov V.Vu., Ostrin G.Ya. Behavior of hydrogen- 
satu-rated zones in the sheet materials on iron base. / /  Hydrogen energy.- у друку.

5. Shapovalov V.I., Karpov V.Yu., Rysina A.M., Muhachev A.P. Usage of the 
metals’ hydrogenation for their refining and dispersing. / /  Hydrogen energy.- у друку.

Особистий внесок у праці, написані у співавторстві: визначення 

впливу параметрів ТЦО у водні на характер утворення хвилястого релье­

фу на поверхні фольги заліза, механічні властивості автолиста та 

рівень дісперсності сплавів заліза з гідрідоутворюючими металами.

Рысина A.M. Зєкономерности аномальной спонтанной деформации 

микрообъемов железа и разработка новых технологий обработки метал­

лов на их основе. Диссертация на соискание ученой степени кандидата 

технических наук по специальности 05.16.01 - Металловедение и терми­
ческая обработка металлов. - Государственная металлургическая ака­

демия Украины. - Днепропетровск, 1995г.

Защищаются три научные работы, которые охватывают часть резуль­

татов теоретических и экспериментальных исследований закономернос­

тей аномальной спонтанной деформации микрообъемов железа. Определе­

но влияние Н-слоев на микрорельеф, структурообразование и механичес­
кие свойства, листовых материалов (железная фольга, автолист). Уста- 
новлены особенности воздействия Н-слоев на. характер спекания и по­

рообразование порошковых материалов с различной формой частиц. Раз­

работаны некоторые параметры технологических схем получения порош­

ков сплавов редких и редкоземельных металлов методом гидрирования - 

ТЦО в водороде - дегидрирование, в частности при диспергировании 

сплава типа РЗМ-Ее-В, а также отходов изделий постоянных магнитов 

на его основе, с целью получения мелкодисперсного порошка крупнос­
тью около 5 мкм и при рафинировании сплава гафний - (25-30%) железо 

до получения сплава гафний - (2-3 %) железо.
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Rysina A.M. Mechanisms of iron microvolumes abnormal spontaneous defor­
mation and development of new technologies for metal treatment on their basis. Thesis 
for a technical science candidate’s degree on speciality 05.16.01 - Physical metallurgy 
and heat treatment of metals.- State Metallurgical Academy of Ukraine.- 1995.

Three scientific works embracing a part of the results of theoretical and experi­
mental investigations of iron microvolumes abnormal spontaneous deformation mecha­
nisms are being defended Influence of H-layers on a microrelief, structure formation 
and mechanical properties of sheet materials ( iron foil, automobile body sheet ) ascer­
tained. Peculiarities of H-layers effect on the pattern of sintering and poreformation of 
powder materials with a various shape of particles determined. Certain parameters of 
tecnological schemes for producing alloy powders of rare and rare-earth metals by a 
method of hydrogenation > termocyclization in hydrogen-dehydrogenation.in particular 
when dispersing the alloy of Nd-Fe-B type as well as waste of permanent magnet 
products on its basis, for the purpose of producing the finedispersion powder with a 
particle size of about 5 цґп, and when refining hafnium-iron(25-30%) alloy till obtaining 

hafnium-iron(2-3%) alloy.

Key words: abnormal spontaneous deformation, H-layer, microvolumesr 
termocyclization, hydrogen, hydrogenation-dehydrogenation, powders, foil, automobile 
body sheet.
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