Исследование влияния времени и среды размола на магнитные свойства анизотропных порошков Nd-Fe-B, полученных методом HDDR 
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Процесс hydrogenation-disproportionation-desorption-recombination (HDDR) был открыт в 1989 г. японцами Такешитой и Накаямой, экспериментировавшими с гидрированием (p = 100 кПа) сплава Nd-Fe-B в области высоких температур (700 ℃ – 900 ℃) [1]. На данный момент различные модификации данной технологии рассматриваются как эффективный способ «чистой» переработки отработавших постоянных магнитов и получения высококоэрцитивных порошков [2, 3].
В основе процесса лежит термодинамическая нестабильности гидрида Nd2Fe14BHx в области температур T > 650 ℃ [2, 3], где становится возможной диффузия тяжелых атомов на длинные (относительно межатомных) расстояния, в силу чего происходит распад (диспропорционирование) на более стабильные в данных условиях фазы:

                                 (1)
где x – параметр, определяющийся условиями проведения процесса (температура и давление водорода), фактически, характеризирует атомное процентное содержание водорода в междоузлиях решётки Nd (твёрдый раствор внедрения); ΔH – изменение энтальпии. Причём реакция поглощения водорода из-за расширения кристаллических решёток сопровождается растрескиванием исходного сплава до состояния близкого к порошкообразному [2].
В ходе обратной реакции, при вакуумировании системы, происходит десорбция водорода, в результате чего рекомбинирует фаза Nd2Fe14B. Образующиеся порошинки представляют из себя кластеры: субмикронные и наноразмерные зёрна основной фазы (~ 0,3 мкм), разделённые между собой тонкой (~ 2 нм) Nd‑обогащённой парамагнитной прослойкой, обеспечивающей их магнитную изоляцию [2, 3]. Для получения анизотропных порошков реакцию (1) проводят в термодинамически неравновесных условиях [2], что способствует сохранению метастабильных наноразмерных зародышей основной фазы.
В данной работе установлены зависимости магнитных свойств HDDR-порошков от времени и среды размола (этиловый спирт, химически чистый ацетон, гексан). В качестве сырья используется сплав Nd-Fe-B с 33 % масс. Nd, гомогенизированный при температуре 1000 ℃ в течение 24 часов. Гидрирование проводится по методу s-HDDR [2], позволяющему получать анизотропные порошки без излишнего охрупчивания исходного сплава. Параметры процесса подобраны эмпирически. Измерение предельных петель магнитного гистерезиса производилось на измерительном комплекс РРМS DynaCool, оборудованным модулем VSM, в магнитном поле H = 90 кЭ. 
Показано, что вид жидкости, в которой проводились размолы, не оказывает принципиального влияния на величину коэрцитивной силы.
Показано, что, в отличии от бысторазакалённых сплавов Nd-Fe-B, для HDDR‑порошков характерно резкое снижение коэрцитивной силы с увеличением времени размола. Данный факт частично может быть объяснён накоплением поверхностных дефектов, нанесением сколов, повышением шероховатости зёрен, однако, при этом, открытым остаётся вопрос о механизмах перемагничивания HDDR‑порошков, изучение которых станет продолжением этой работы.
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