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Аннотация. Дробление и измельчение материалов – самые распространенные процессы пробоподготовки для 

анализа проб и производственных процессов. В последнее время измельчение стало одним из самых популяр-

ных способов получения наноразмерных порошков. В данной работе исследованы некоторые особенности пре-

образования зерен при измельчении руд с тонкодисперными полезными компонентами с целью их вскрытия, 

а также измельчения металлургического сырья, металлов и их смесей для использования в качестве исходных 

компонентов для металлургических и других технологических процессов. Установлены и изучены структурно-

морфологические изменения различных порошков после сверхтонкого измельчения методами растровой элек-

тронной микроскопии и рентгеновского микроанализа. Доказано, что при тонком измельчении гетерогенных 

материалов, особенно содержащих металлы, для учета артефактов пробоподготовки при аналитических иссле-

дованиях твердых проб и разработке технологических процессов необходимо проводить контроль продукта 

измельчения методами растровой электронной микроскопии и рентгеновского микроанализа. 
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Введение. Дробление и измельчение – процессы уменьшения размеров кусков полезных ис-

копаемых путем разрушения их под действием внешних сил, преодолевающих внутренние силы 

сцепления, связывающие между собой частицы твердого вещества. Принципиально процессы 

дробления и измельчения не различаются между собой. На измельчение поступает материал после 

среднего или мелкого дробления. Основным принципом измельчения грубой стадии является сжа-

тие, которое реализуется в технических средствах типа щековых, конусных, валковых мельниц. 

В процессе тонкого измельчения (менее 5 мкм) в основном используются механизмы соуда-

рения и истирания, которые реализуются в вибрационных, планетарных мельницах и других спе-

циализированных агрегатах. В планетарной мельнице образец помещают вместе с помольными 

шариками в помольную чашу, при этом чаши закреплены на солнечном циферблате и вращаются 

вокруг центра диска, образец успешно измельчается с помощью процессов взбивания, дробления 

и измельчения. 

При подборе типа мельницы для получении заданной крупности материалов недостаточно 

контролировать только гранулометрический состав получаемой пробы, необходимо при этом учи-

тывать эволюцию структурно-морфологических особенностей зерен. 

Установлено, что после грубой стадии измельчения морфологических преобразований не 

происходит, поэтому продукт измельчения достаточно контролировать методами гранулометрии. 

При тонком измельчении часто наблюдаются структурно-морфологические трансформации 

зерен и изменение их физико-химических свойств. Если порошки с разными диаметрами и хими-

ческим составом смешиваются/размалываются в сухом или влажном состоянии, то более мелкие 

порошки могут агломерировать на поверхности более крупных частиц, образуя более или менее 

стабильный слой (или пятна), что приводит к заметному изменению распределения размера частиц 

[18, 27, 29, 30]. 

При высокоэнергетическом измельчении порошков происходят четыре важные с точки зре-

ния технологии процесса: 

• измельчение дисперсных частиц до размеров, лимитируемых подводимой энергией для раз-

гона и удара частиц; 

• механоактивация получаемых частиц; 

• взаимодействие частиц с гарнитурой и с другими гетерогенными частицами или сцепление 

частиц между собой с образованием агрегированного порошка; 
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• изменение фазового состояния частиц.  

Цель исследования состояла в изучении влияния различных режимов и способов измельчения 

на структурно-морфологическое состояние исходных порошков. Процесс измельчения рассматри-

вался как физико-химический процесс воздействия на образец, приводящий к возникновению ар-

тефактов в структурно-химических особенностях образца, и в отдельных случаях выявляющих по-

лезные свойства образца.  

Методы исследования. В качестве исходного материала для измельчения были использо-

ваны различные порошки металлов (Al, Ni, W и др.) и их оксидов, широко используемые в техно-

логических процессах обогащения и получения новых материалов.  

Измельчение проводилось с использованием вибрационной шаровой мельницы MM-301 

фирмы Retsch в Центре коллективного пользования Санкт-Петербургского горного университета 

и планетарной мельницы МПП-1-2 фирмы ТТД в ЗАО «Техника и технология дезинтеграции». 

C целью выявления структурно-морфологических изменений было проведено исследование 

исходных и измельченных проб методами растровой электронной микроскопии и рентгеновского 

микроанализа. Применялись два способа монтировки образцов. Первый способ – замешивание по-

рошков с эпоксидной смолой и дальнейшая полировка в щадящем режиме с использованием чи-

стых алмазных суспензий (данный способ использовался для изучения срезов зерен). Второй спо-

соб – закрепление порошков на токопроводящем углеродном скотче. Препараты покрывались то-

копроводящей углеродной пленкой с помощью напылительной вакуумной установки JEE-400.  

Исследования методами растровой электронной микроскопии и рентгеновского микроана-

лиза проводились с использованием двух микроскопов с различными источниками эмиссии элек-

тронов: вольфрамовым катодом (растровой электронный микроскоп JSM-6460LV фирмы JEOL) и 

катодом Шоттки (термополевой растровый электронный микроскоп JSM-7001F фирмы JEOL) в 

широком интервале ускоряющего напряжения и тока. 

Все аналитические исследования проводились в ЦКП Горного университета. 

Результаты исследований. Рассмотрим основные электронно-микроскопические наблюде-

ния взаимодействия частиц гетерогенной пробы между собой и с гарнитурой мельницы. 

При измельчении зерен с высокой твердостью материал внутренней поверхности гарнитуры 

истирается и попадает в истираемую пробу. Так, например, при измельчении оксида алюминия в 

стальных стаканах вибрационной мельницы в конечном продукте материал гарнитуры представ-

лeн самостоятельными частицaми размером не более 3 мкм, а также тонким слоем наноразмерных 

частиц, адсорбированных на измельчаемом материале (рис.1). Все обнаруженные зерна прокон-

тролированы энергодисперсионным спектральным (ЭДС) анализом, который демонстрирует по-

явление линий железа (Kα 6,3996 keV, Lα 0,7048 keV) [21, 23, 25] на рентгеновском спектре при 

зондировании указанных частиц. ЭДС анализ проводился с использованием спектрометра INCA 

X-act фирмы Oxford instruments. 

Рис.1. Изображения в растровом электронном микроскопе частиц оксида алюминия с загрязнением железом 

 из гарнитуры мельницы  

Режимы измельчения для образца: а – диаметр шаров 25 мм, частота вибраций 20 Гц, время помола 50 с;  

б – диаметр шаров 25 мм, частота вибраций 30 Гц, время помола 120 с 

а б 
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В процессе измельчения гетерогенной пробы происходит взаимодействие компонентов 

между собой. Данный процесс наблюдался при совместном измельчении образца алюминия с ни-

келем в планетарной мельнице периодического действия. Присутствующие в исходной пробе 

зерна алюминия размером до 80 мкм после измельчения образуют сферические частицы размером 

до 4 мкм, сорбирующиеся на поверхности никеля (подтверждено ЭДС анализом – на рентгенов-

ском спектре обнаружена линия алюминия Кα 1,4866 keV, интенсивность которой увеличивается 

в зависимости от доли объема данного поверхностного слоя в области анализа) (рис.2, а, б). Для 

пластичных металлов, таких как свинец, алюминий и др., в случае измельчения с другими компо-

нентами характерно образование слоя на поверхности частиц этих компонентов, а также на стен-

ках гарнитуры (рис.2, в, е).  
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Рис.2. Изображения в растровом электронном микроскопе: а, б – крупные сферические частицы никеля,  

покрытые коркой алюминия в окружении отдельных частиц алюминия (режимы измельчения –  

центробежный фактор 20 g, диаметр шаров 10 мм, скорость вращения 600 об/мин, время помола 2 мин);  

в-д – мелкие сферические частицы никеля с налипшей коркой; е – мелкие сферические частицы никеля  

с налипшей коркой в срезе (режимы измельчения – центробежный фактор 20 g, диаметр шаров 8 мм,  

скорость вращения 700 об/мин, время помола 4 мин) 
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При высокоэнергетическом измельчении могут происходить процессы изменения дефектной 

структуры и внешней формы кристаллов. Так, изменение фазового состава частиц может быть 

проиллюстрировано восстановлением кристаллографических граней зерен вольфрама с появле-

нием новых форм, сопровождающихся уменьшением размеров частиц. Как видно из рис.3, кри-

сталлы близки к форме ромбододекаэдра, что соответствует кубической сингонии вольфрама  

[3, 9, 12, 15]. Выполненный ЭДС анализ подтвердил одноэлементный состав зерен. Вольфрам опреде-

лялся по линиям Lα и Mα, поскольку Mα 1,7750 keV совпадает с линией кремния Kα 1,7398 keV,  

использовалась линия Lα 8,3970 keV [5, 21, 23, 25]. 

При тонком измельчении часто происходит механическая активация вещества, после которой 

его физические свойства претерпевают значительные изменения. В ряде случаев это может быть 

использовано не только для учета артефактов измельчения, но и для разработки новых методов 

доизвлечения металлов [1, 8, 11, 13, 14, 17, 26, 28]. 

 

Рис.3. Изображение в растровом электронном микроскопе исходного порошка вольфрама (а),  

кристаллов вольфрама после помола (б) (режимы измельчения – центробежный фактор 28 g, диаметр шаров 10 мм, 

скорость вращения 700 об/мин, время помола – 2,1 мин);   

гистограмма распределения крупности исходного порошка вольфрама (в) и после помола (г) 

а б 

в г 
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Аналитические исследования твердых образцов валовыми методами анализа, таких как 

рентгенофлуоресцентная спектрометрия, порошковая рентгеновская дифрактометрия, атомно-

эмиссионная спектрометрия и др., подразумевают предварительное измельчение образцов до 

определенной крупности. Так, для пробоподготовки образцов к порошковой дифрактометрии 

производится измельчение и доистирание до крупности 1-3, 5-7, 10 мкм (данные диапазоны 

размеров выбираются при разработке методики в зависимости от кристаллографического 

класса представленных кристаллов, морфологических особенностей зерен, наличия спаянно-

сти) [2, 4, 6, 7, 10, 16, 19, 20, 22]. Как правило, образцы измельчаются с помощью вибрационной 

мельницы, а затем истираются в агатовой ступке. Контроль крупности проводится с помощью 

лазерного гранулометра. Но при длительном истирающем воздействии в случае полиминераль-

ных смесей с разной твердостью важно не истереть часть фаз до рентгеноаморфного состояния, 

как например это происходит в случае наличия кварца и более твердых частиц с глинистыми 

частицами и гипсом. Аналогичная деградация исходных веществ может происходить при нали-

чии водорастворимых или водосодержащих кристаллов, так как хорошая и качественная сте-

пень растирания в агатовой ступке достигается при использовании спирта в качестве среды 

истирания. Для этого необходим контроль исходного и истертого образца методами растровой 

электронной микроскопии с целью корректировки пробоподготовки и, как вариант, проведе-

ния минеральной сепарации на одной из стадий измельчения.  

В случае наличия тонкодисперсных наноразмерных частиц при длительном перемешивании 

наночастицы могут агломерироваться в шарообразные компоненты. К этому процессу может 

быть отнесено образование кристаллических фаз шарообразной формы после измельчения, 

происходящее, например, в процессе измельчения сульфидной руды, содержащей золото диа-

метром 1-3 мкм (рис.4). 

Заключение. При высокоэнергетическом измельчении руд и технологических материалов с 

образованием частиц размером менее 3 мкм частицы имеют сфероидальную форму, иногда со сле-

дами предшествующей кристаллографической огранки. 

Продемонстрированные структурно-морфологические изменения зерен при тонком высоко-

энергетическом измельчении в вибрационных и планетарных мельницах гетерогенных материа-

лов, особенно содержащих металлы, показывают необходимость использования контроля конеч-

ного продукта методами растровой электронной микроскопии и рентгеновского микроанализа. Та-

кой подход позволит учитывать артефакты, вносимые в ходе пробоподготовки при аналитических 

исследованиях твердых проб, и помогут скорректировать схему при разработке технологических 

процессов. 
 

 

Рис.4. Изображения в растровом электронном микроскопе шарообразных частиц золота  

в сульфидной руде после дробления 
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