Механохимическое взаимодействие компонентов при шаровом помоле смеси

62 Ni – 38 Ge (ат. %)
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Механохимический синтез является современным интенсивно развивающимся методом получения нанокристаллических порошковых материалов. Получение новых структурных состояний при помоле смесей металлов в шаровых мельницах привело к созданию механического сплавления. Смесь порошков Ni и Ge в атомном соотношении Ni62Ge38 подвергалась помолу в шаровой мельнице Fritch. Образцы после 1, 2, 5, 10 и 20 ч помола исследовали методом РФА. Определяли качественный и количественный фазовый состав, параметры решетки фаз, величину среднеквадратичной микродеформации кристаллической решетки фаз ε(%) и размер блоков D(нм). Последовательность фазовых изменений в процессе помола показана на рис. 1. Видно, что фазовый состав порошков после 1, 2 и 5 ч помола идентичен, однако перераспределение интенсивности и уширении линий  Ni и Ge свидетельствует об изменении дисперсности и количественного соотношения фаз в порошках. Содержание Ge изменяется от 41,1 масс.%  после 1 ч помола до 6 масс.% в образце после 20 ч МС. Линии новой фазы, образовавшейся при взаимодействии Ni с Ge проявляются после 10 ч,  а в результате 20 ч помола уже 69,9 масс.% этой фазы присутствует в образце. Фаза характеризуется гексагональной кристаллической решеткой с параметрами a = 3.9130±0.0002 Å, c = 5.0514±0.0005 Å, c/a=1.291 20 ч МС. Отношение c/a=1,291 соответствует германиду никеля Ni5Ge3 (Ni1,7Ge), пр. гр. P63/mmc. Образовавшаяся β-фаза в результате МС является нанокристаллической и характеризуется значительной микродеформацией решетки.
После нагрева до 800оС в калориметре образец содержал две фазы – Ni5Ge3 (гексаг.) и монокл. фазу такого же состава. Моноклинная фаза на диаграмме фазовых равновесий Ni-Ge обозначена как низкотемпературная модификация β-фазы.
                             Рис.1. Дифрактограммы Ni62Ge38 после МС
