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Аннотация

Одной из основных проблем использования вольфрамсодержащих твердых сплавов в
настоящее время является высокая стоимость вольфрама. Ввиду высокой температуры
плавления существует проблема их переработки для вторичного использования. Одним из
перспективных методов их переработки в порошки сферической формы является элек-
троэрозионное диспергирование (ЭЭД). К настоящему времени в современной научно-
технической литературе отсутствуют полноценные сведения об использовании диспер-
гированных электроэрозией частиц сплава Т5К10 в качестве шихты для производства
вольфрамо-титано-кобальтовых сплавов и режущего инструменты из них. Для этих целей
требуется проведение комплексных теоретических и экспериментальных исследований.

Для прогнозирования высоких физико-механических свойств изделий из полученной
шихты требовалось провести оптимизацию режимов электроэрозионного диспергирова-
ния отходов сплава Т5К10 методом планирования эксперимента. Для шихты одним из
основных технологических параметров является оптимальная дисперсность, поэтому оп-
тимизацию процесса получения шихты для производства спеченных твердых сплавов про-
водили по среднему размеру частиц. Электроэрозионное диспергирование отходов сплава
Т5К10 осуществляли на экспериментальной установке (Патент РФ № 2449859). В результа-
те воздействия кратковременных электрических разрядов образовывались твердосплавные
частицы различной формы и размера. Оптимизация процесса электродиспергирования
частиц, полученных ЭЭД отходов твердого сплава марки Т5К10, проводилась опытным
определением сочетания уровней факторов, при котором достигалось необходимое значе-
ние среднего диаметра частиц электроэрозионной шихты. Для этого использовали метод
крутого восхождения Бокса и Уилсона. Оптимизации процесса электродиспергирования
сплава Т5К10 в дистиллированной воде и осветительном керосине осуществлялась с уче-
том таких факторов, как напряжение на электродах, емкость разрядных конденсаторов и
частота следования импульсов.

1Исследование выполнено за счет гранта Российского научного фонда № 22-29-00123, https://rscf.ru/
project/22-29-00123/.
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Согласно проведенной серии опытов определены предельные значения параметра опти-
мизации по среднему размеру электроэрозионных частиц, которые составили: для дистил-
лированной воды – 57,1 мкм при ёмкости разрядных конденсаторов 65,5 мкФ, напряжении
на электродах 200 В, частоте следования импульсов 200 Гц; для осветительного керосина
– 64,1 мкм при ёмкости разрядных конденсаторов 65,5 мкФ, напряжении на электродах
200 В, частоте следования импульсов 200 Гц.

Проведение намеченных мероприятий позволит решить проблему переработки отходов
вольфрамо-титано-кобальтовых сплавов и повторное их использование при изготовлении
режущего инструмента.

Ключевые слова: отходы твердого сплава Т5К10, электроэрозионное диспергирование,
средний размер частиц, оптимизация процесса.
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Abstract

One of the main problems of using tungsten-containing hard alloys at present is the high cost
of tungsten. Due to the high melting point, there is a problem of their recycling for secondary
use. One of the promising methods of their processing into spherical powders is electroerosive
dispersion (EED). To date, there is no complete information in the modern scientific and
technical literature on the use of T5K10 alloy particles dispersed by electroerosion as a charge
for the production of tungsten-titanium-cobalt alloys and cutting tools from them. For these
purposes, comprehensive theoretical and experimental studies are required.

In order to predict the high physical and mechanical properties of products from the resulting
charge, it was necessary to optimize the modes of electroerosive dispersion of T5K10 alloy
waste by the experimental planning method. For the charge, one of the main technological
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parameters is the optimal dispersion, therefore, the optimization of the process of obtaining
the charge for the production of sintered hard alloys was carried out according to the average
particle size. Electroerosive dispersion of T5K10 alloy waste was carried out on an experimental
installation (RF Patent No. 2449859). As a result of exposure to short-term electrical discharges,
carbide particles of various shapes and sizes were formed. Optimization of the process of
electrodispersion of particles obtained by the EED of solid alloy waste of the T5K10 brand
was carried out by experimental determination of a combination of levels of factors at which
the required value of the average diameter of the particles of the electroerosion charge was
achieved. To do this, the method of steep ascent of Box and Wilson was used. Optimization
of the process of electrodispersing the T5K10 alloy in distilled water and lighting kerosene was
carried out taking into account factors such as the voltage at the electrodes, the capacity of the
discharge capacitors and the pulse repetition rate.

According to the conducted series of experiments, the limiting values of the optimization
parameter for the average size of electroerosive particles were determined, which were: for
distilled water – 57.1 microns with a capacity of discharge capacitors of 65.5 UF, a voltage
at the electrodes of 200 V, a pulse repetition frequency of 200 Hz; for lighting kerosene - 64.1
microns with a capacity of discharge capacitors of 65.5 UF, a voltage at the electrodes of 200
V, a pulse repetition frequency of 200 Hz.

Carrying out the planned measures will solve the problem of recycling waste of tungsten-
titanium-cobalt alloys and their reuse in the manufacture of cutting tools.

Keywords: solid alloy waste T5K10, electroerosive dispersion, average particle size, process
optimization.
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1. Введение

Спеченные вольфрамсодержащие твердые сплавы обладают рядом весьма ценных свойств,
благодаря которым их эффективно используют во многих областях техники. В производстве
металлокерамических твердых сплавов используются дорогостоящие карбиды вольфрамаWC,
титана TiC и тантала ТаС, в качестве связующего материала – порошок металлического ко-
бальта Co [1-6].

Одной из основных проблем использования вольфрамсодержащих твердых сплавов в на-
стоящее время является высокая стоимость вольфрама. Ввиду высокой температуры плавле-
ния существует проблема их переработки для вторичного использования. Одним из перспек-
тивных методов их переработки в порошки сферической формы является электроэрозионное
диспергирование (ЭЭД).

Прочностные характеристики твердых сплавов во многом зависят от способа их получения.
В настоящее время для производства вольфрамсодержащих твердых сплавов, т.е. консолида-
ции порошков используют спекание (или горячее прессование), недостатком которой является
наличие пор. Для получения спеченных изделий с высокими механическими свойствами при
повышенных температурах необходимо создание беспористой микроструктуры [7-9].

Современной альтернативой традиционному спеканию является SPS-синтез, при котором
используется импульсы постоянного электрического тока, проходящего через графитовую
матрицу, в которой находится образец. Процесс состоит из совместного воздействия тем-
пературы, осевого давления и электрического тока в присутствии электромагнитного поля
(плазмы). Высокие локальные температуры между частицами испаряют загрязняющие ве-
щества и оксиды на поверхности частиц до образования перемычки. Именно этот эффект
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с одновременным приложением осевого давления позволяет значительно снизить температу-
ру спекания и продолжительность процесса, что в свою очередь способствует значительному
уменьшению скорости роста зерна, в отличие от спекания без нагрузки или горячего прессо-
вания. SPS-синтез позволит получать конкурентноспособный высокотехнологичный продукт
с повышенными физико-механическими свойствами [10-13].

Решение вопросов, связанных с улучшением качества твердых сплавов, в полной мере
касается так же качества порошковых материалов, используемых для их изготовления.

В связи с этим крайне актуальной задачей является комплексное изучение влияния исход-
ного сырья на структуру и свойства сплавов, в частности, порошков, полученных электроэро-
зионным диспергированием отходов сплава Т5К10 в процессе SPS-синтеза.

Выбор порошков, полученных электроэрозионным диспергированием отходов сплава
Т5К10 может быть обоснован его стоимостью и свойствами. Ресурс твердых сплавов из элек-
троэрозионных порошков Т5К10 будет определяться не только свойствами исходного сырья,
но и технологией их производства (SPS-синтез).

Наиболее интенсивные исследования в области материаловедения для перспективных твер-
дых сплавов проводятся в странах с высоким научно-технологическим уровнем: США, Шве-
ции, Германии, Японии и др. странах.

Разработанные в ходе выполнения данного проекта порошковые материалы для твердых
сплавов, а также созданная технология для их производства (SPS-синтез) обеспечат эконо-
мические показатели на уровне мировых производителей и не допустят отставания России от
ведущих стран мира.

К настоящему времени в современной научно-технической литературе отсутствуют полно-
ценные сведения об использовании диспергированных электроэрозией частиц сплава Т5К10
в качестве шихты для производства вольфрамо-титано-кобальтовых сплавов и режущего ин-
струменты из них. Для этих целей требуется проведение комплексных теоретических и экспе-
риментальных исследований. Проведение намеченных мероприятий позволит решить пробле-
му переработки отходов вольфрамо-титано-кобальтовых сплавов и повторное их использова-
ние при изготовлении режущего инструмента.

Работы в области исследования новых вольфрамо-титано-кобальтовых сплавов ведутся
в научных и высших образовательных учреждениях, таких как: НИТУ МИСиС, Институт
физики прочности и материаловедения СО РАН, МПУ, ЮЗГУ, Институт материаловедения
Хабаровского НЦ ДВО РАН и др. Однако в трудах ученых этих организаций не рассматрива-
ются вопросы, касающиеся использования диспергированных электроэрозией частиц сплава
Т5К10 в качестве шихты для производства вольфрамо-титано-кобальтовых сплавов и режу-
щего инструмента из них.

Проведение намеченных мероприятий позволит решить проблему переработки отходов тя-
желых вольфрамовых сплавов, экономию дорогостоящего вольфрама и повторное его исполь-
зование.

Требования к шихте для получения изделий заключается в технологичности, поэтому за-
дача сводится к получению частиц необходимой дисперсности – от 50 мкм до 70 мкм. Однако,
по результатам проведенных предварительных исследований необходимые значения среднего
размера частиц получены не были.

Для прогнозирования высоких физико-механических свойств изделий из полученной ших-
ты требуется провести оптимизацию режимов получения электроэрозионных материалов от-
ходов сплава Т5К10 методом планирования эксперимента.
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2. Основной текст статьи

Электроэрозионное диспергирование отходов сплава Т5К10 осуществляли на эксперимен-
тальной установке (Патент РФ № 2449859) [14-20]. В результате воздействия кратковременных
электрических разрядов образовывались твердосплавные частицы различной формы и разме-
ра.

Для шихты одним из основных технологических параметров является оптимальная дис-
персность, поэтому оптимизацию процесса получения шихты для производства спеченных
твердых сплавов (электродиспергирования отходов твердого сплава марки Т5К10) проводили
по среднему размеру частиц.

Регулируя параметры работы установки электроэрозионного диспергирования (ЭЭД), в
частности напряжение на электродах, емкость разрядных конденсаторов и частоту следования
импульсов, можно регулировать массовую производительность процесса. Масса электроэро-
зионных материалов находится в прямой зависимости от средней массы всех частиц, которая,
в свою очередь, находится в зависимости со средним размером частиц и их количеством.

Определение оптимальных параметров работы установки ЭЭД проводили постановкой
полного факторного эксперимента (ПФЭ) по среднему размеру частиц получаемых электро-
эрозионных материалов. В качестве факторов были выбраны параметры работы установки
ЭЭД: напряжение на электродах, емкость разрядных конденсаторов и частота следования
импульсов.

Оптимальные параметры работы установки определяли для двух рабочих сред: воды ди-
стиллированной и керосина осветительного.

Исследование формы и морфологии поверхности частиц, полученных ЭЭД отходов твер-
дого сплава марки Т5К10, проводили на электронно-ионном сканирующем (растровом) мик-
роскопе с полевой эмиссией электронов «QUANTA 600 FEG» (Нидерланды). Методика иссле-
дования формы и морфологии частиц представлена в виде блок-схемы на рисунке 1.

Средний размер частиц электроэрозионной шихты исследовали на лазерном анализато-
ре размеров частиц «Analysette 22 NanoTec» (Германия). Блок-схема методики исследования
гранулометрического состава представлена на рисунке 2.

3. Результаты и их обсуждение

Анализ параметров формы частиц электроэрозионной шихты со средним размером 25 . . .
100 мкм по изображениям с растрового микроскопа говорит о том, что электроэрозионные
частицы имеют сферическую и эллиптическую форму, а также агломераты (рисунок 3). Мик-
рофотография частиц электроэрозионной шихты, полученной:

Оптимизация процесса электродиспергирования частиц, полученных ЭЭД отходов твер-
дого сплава марки Т5К10, проводилась опытным определением сочетания уровней факторов,
при котором достигалось необходимое значение среднего диаметра частиц электроэрозионной
шихты. Для этого использовали метод крутого восхождения Бокса и Уилсона.

При оптимизации процесса электродиспергирования сплава Т5К10 в дистиллированной
воде и осветительном керосине с учетом факторов напряжение на электродах, емкость раз-
рядных конденсаторов и частота следования импульсов были выбраны уровни и интервалы
варьирования (таблица 1) и составлены матрицы планирования для экспериментов, проведен-
ных в дистиллированной воде (таблица 2) и осветительном керосине (таблица 3).

Согласно проведенным расчетам, были получены уравнения регрессии, моделирующие
полный факторный эксперимент в воде дистиллированной (1) и керосине осветительном (2).

𝑦 = 31, 37 + 12, 27𝑋1+3, 84𝑋2+ 8, 1𝑋3−0, 13𝑋1𝑋2+0, 05𝑋1𝑋3−0, 15 𝑋2𝑋3+1, 5𝑋1𝑋2𝑋3 (1)
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𝑦 = 33, 6 + 15, 5𝑋1+3, 7𝑋2+ 9, 7𝑋3+0, 69𝑋1𝑋2+1, 31𝑋1𝑋3−0, 59 𝑋2𝑋3+0, 26𝑋1𝑋2𝑋3 (2)

Таблица 1: Уровни и интервалы варьирования

Уровень варьируемых
факторов

Обозначение
кодовое

U, В 𝜈, Гц С, мкФ

X1 X2 X3

Основной уровень 0 150 150 45,5
Интервал варьирования Δx𝑖 50 50 20
Верхний уровень +1 200 200 65,5
Нижний уровень -1 100 100 25,5

Таблица 2: Матрица планирования эксперимента (вода дистиллированная)

№
п/п

X0 X1 X2 X3 X1

X2

X1

X3

X2

X3

X1

X2

X3

Y1 Y2 Y3 Y𝑖 S2воспр

1 ++ - - - + + + - 5,3 5,4 5,5 5,4 0,02
2 +++ + - - - - + + 33,2 33,4 32,9 33,1 0,14
3 + - + - - + - + 16,5 16,6 17,0 16,7 0,14
4 + + + - + - - - 37,8 37,9 38,0 37,9 0,02
5 + - - + + - - + 24,9 24,9 25,0 24,8 0,06
6 + + - + - + - - 46,9 46,9 46,3 46,7 0,24
7 + - + + - - + - 29,2 29,3 30,1 29,5 0,49
8 + + + + + + + + 56,4 57,4 56,9 56,9 0,50

Таблица 3: Матрица планирования эксперимента (керосин осветительный)

№
п/п

X0 X1 X2 X3 X1

X2

X1

X3

X2

X3

X1

X2

X3

Y1 Y2 Y3 Yi S2воспр

1 ++ - - - + + + - 5,6 5,7 5,9 5,8 0,06
2 ++

+
+ - - - - + + 33,8 33,1 33,4 33,4 0,25

3 + - + - - + - + 13,5 13,5 13,4 13,5 0,01
4 + + + - + - - - 42,7 42,8 43,0 42,8 0,05
5 + - - + + - - + 24,4 24,5 24,4 24,4 0,01
6 + + - + - + - - 56,1 56,3 56,1 56,2 0,03
7 + - + + - - + - 28,6 28,7 28,8 28,7 0,02
8 + + + + + + + + 64,4 64,5 64,1 64,3 0,09

В результате проверки статистической значимости коэффициентов все коэффициенты
уравнения (1), кроме b12 и b13, оказались статистически значимыми. Все коэффициенты урав-
нения (2) оказались статистически значимыми.

После исключения статистически незначимых коэффициентов уравнения регрессии при-
няли вид:
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Рис. 1: Блок-схема методики исследования формы и морфологии частиц
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Рис. 2: Блок-схема методики определения среднего размера частиц
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Рис. 3: в воде дистиллированной

Рис. 4: в керосине осветительном (растровый микроскоп QUANTA 600 FEG)
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𝑦 = 31, 37 + 12, 27𝑋1 + 3, 84𝑋2 + 8, 1𝑋3 − 0, 15 𝑋2𝑋3 + 1, 5𝑋1𝑋2𝑋3 (3)

𝑦 = 33, 6 + 15, 5𝑋1+3, 7𝑋2+ 9, 7𝑋3+0, 69𝑋1𝑋2+1, 31𝑋1𝑋3−0, 59 𝑋2𝑋3+0, 26𝑋1𝑋2𝑋3 (4)

Проверку уравнений на адекватность проводили с использованием критерия Фишера. В
результате расчета установлено, что уравнения регрессии адекватны.

Полученные уравнения были использованы для расчета крутого восхождения по поверх-
ности отклика. Крутое восхождение начинали из нулевой точки (основные уровни): Х1=150
В, Х2=150 Гц, Х3=45,5 мкФ.

Согласно проведенной серии опытов, результаты которых представлены в таблице 4, опре-
делены предельные значения параметра оптимизации 𝑦 (средний размер электроэрозионных
частиц) для процесса электродиспергирования металлоотходов в дистиллированной воде, ко-
торые составили 57,1 мкм при ёмкости разрядных конденсаторов 65,5 мкФ, напряжении на
электродах 200 В, частоте следования импульсов 200 Гц.

Таблица 4: Расчет крутого восхождения (вода дистиллированная)

Наименование Х1

(U, В)
Х2

(f, Гц)
Х3

(С, мкФ)
Y,
мкм

Основной уровень 150 150 45,5 −
Коэффициент b𝑖 12,27 3,84 8,1 −
Интервал варьирования 𝜉𝑖 50 50 20 −
b𝑖 · 𝜉𝑖 613,5 192 162 −
Шаг Δ𝑖 30,6 9,6 8,1 −
Округленный шаг 31 10 8 −
Опыт 1 181 160 53,5 43,1
Опыт 2 200 170 61,5 52,1
Опыт 3 200 180 65,5 54,9
Опыт 4 200 190 65,5 56,0
Опыт 5 (max) 200 200 65,5 57,1

Согласно проведенной серии опытов, результаты которых представлены в таблице 5, опре-
делены предельные значения параметра оптимизации 𝑦 (средний размер электроэрозионных
частиц) для процесса электродиспергирования металлоотходов в осветительном керосине, ко-
торые составили 64,1 мкм при ёмкости разрядных конденсаторов 65,5 мкФ, напряжении на
электродах 200 В, частоте следования импульсов 200 Гц.

4. Заключение

1. Проведено определение оптимальных параметров работы установки ЭЭД методом по-
становкой полного факторного эксперимента по среднему размеру частиц получаемых
электроэрозионных материалов. В качестве факторов были выбраны параметры работы
установки ЭЭД: напряжение на электродах, емкость разрядных конденсаторов и часто-
та следования импульсов. Оптимальные параметры работы установки определяли для
двух рабочих сред: воды дистиллированной и керосина осветительного.

2. Согласно проведенной серии опытов определены предельные значения параметра опти-
мизации по среднему размеру электроэрозионных частиц, которые составили: для ди-
стиллированной воды – 57,1 мкм при ёмкости разрядных конденсаторов 65,5 мкФ, напря-
жении на электродах 200 В, частоте следования импульсов 200 Гц; для осветительного
керосина – 64,1 мкм при ёмкости разрядных конденсаторов 65,5 мкФ, напряжении на
электродах 200 В, частоте следования импульсов 200 Гц.
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Таблица 5: Расчет крутого восхождения (керосин осветительный)

Наименование Х1

(U, В)
Х2

(f, Гц)
Х3

(С, мкФ)
Y,
мкм

Основной уровень 150 150 45,5 −
Коэффициент b𝑖 15,5 3,7 9,7 −
Интервал варьирования 𝜉𝑖 50 50 20 −
b𝑖 · 𝜉𝑖 775 185 194 −
Шаг Δ𝑖 38,75 9,25 9,7 −
Округленный шаг 39 9 10 −
Опыт 1 189 159 55,5 51,7
Опыт 2 200 168 65,5 61,5
Опыт 3 200 177 65,5 62,3
Опыт 4 200 186 65,5 63,0
Опыт 5 200 195 65,5 63,7
Опыт 6 (max) 200 200 65,5 64,1
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