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Резюме 

Целью данной работы было изучить особенности консолидации, используя метод горячего прессования 
заготовок из молибдата диспрозия, их механические свойства и коррозионную стойкость. 
Методы. Были исследованы технологические и физические свойства механосинтезированного порошка 
молибдата диспрозия. Свойства и структуру полученного порошка молибдата диспрозия изучали мето-
дами химического и рентгенофазового анализов, методом сканирующей электронной микроскопии. Насып-
ную плотность порошка молибдата диспрозия исследовали по ГОСТ 19440-94. Текучесть порошка молиб-
дата диспрозия определяли по ГОСТ 20899-75. Удельная поверхность молибдата диспрозия определялась 
при помощи анализатора удельной поверхности NOVA 1200e (США) по методу низкотемпературной ад-
сорбции азота (БЭТ). Рентгенофазовый анализ механосинтезированного порошка молибдата диспрозия 
проводился на дифрактометре ДРОН-2.0. Было проведено горячее прессование порошка молибдата дис-
прозия при температуре 1400оС и давлениях 15, 25 и 35 МПа при выдержке под давлением 5 мин.  
Результаты. Определена прочность на изгиб горячепрессованных образцов из молибдата диспрозия, 
установлено, что наибольшее значение предела прочности на изгиб зафиксировано у данных образцов при 
давлении прессования 35 МПа и составляет 314 МПа. Изучена коррозионная стойкость горячепрессованных 
образцов из молибдата диспрозия в водном теплоносителе при температуре 100°С. Было зафиксировано, 
что масса образцов из механосинтезированного молибдата диспрозия в течение всего испытания на кор-
розионную стойкость в водном теплоносителе практически не изменяется. 
Заключение. Испытания на коррозионную стойкость показали отсутствие изменения массы образцов из 
молибдата диспрозия в течение 60 часов. Предел прочности на изгиб образцов из молибдата диспрозия, 
полученного горячим прессованием при давлении 35 Па, температуре 1400°С и времени выдержки под дав-
лением 5 мин, составляет 314 МПа. 
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Abstract 

The purpose of this work was to study the consolidation features using hot pressing method of dysprosium molybdate 
billets and to study their mechanical properties and corrosion resistance. 
Methods. The technological and physical properties of the mechanosynthesised dysprosium molybdate powder were 
investigated. Properties and structure of the obtained dysprosium molybdate powder were studied by methods of chem-
ical and X-ray phase analyses and scanning electron microscopy. Bulk density of dysprosium molybdate powder was 
studied according to GOST 19440-94. Flowability of dysprosium molybdate powder was determined according to GOST 
20899-75. The specific surface of dysprosium molybdate was determined using a specific surface analyser NOVA 
1200e (USA) by the method of low-temperature nitrogen adsorption (BET). X-ray phase analysis of mechanosynthe-
sised dysprosium molybdate powder was carried out on a diffractometer  
Results. The bending strength of hot-pressed dysprosium molybdate specimens was determined, it was found that the 
highest value of the bending strength was recorded for these specimens at a pressing pressure of 35 MPa and is  
314 MPa. The corrosion resistance of hot-pressed dysprosium molybdate samples in aqueous coolant at a temperature 
of 100 °C was studied. It was recorded that the mass of the mechanosynthesised dysprosium molybdate specimens 
remained practically unchanged throughout the corrosion resistance test in aqueous coolant. 
Conclusion. Tests on corrosion resistance have shown absence of change of mass of samples from dysprosium 
molybdate during 60 hours. The bending strength of samples from dysprosium molybdate obtained by hot pressing at 
pressure 35 Pa, temperature 1400 oÑ and time of holding under pressure 5 min is 314 MPa. 
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sistance. 
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*** 

Введение 

Современные исследователи ведут 
интенсивный поиск новых материалов, 
которые обладают важными функцио-
нальными свойствами. Различными мето-
дами синтеза в настоящее время получены 
сложные оксиды редкоземельных метал-
лов (РЗМ), особая роль отводится молиб-
датам редкоземельных металлов [1]. 

Молибдаты РЗМ отличаются редкими 
свойствами, а именно оптическими, сегне-
тоэлектрическими, магнитными и др. [2,  
с. 35–40] Также они обладают генерацион-
ными и спектрально-люминесцентными 
свойствами и применяются в высококон-
центрированных лазерных материалах [3, 
с. 462–463]. При этом метод синтеза и 
условия синтеза оказывают значительное 
влияние на состав получаемых соедине-
ний [4, с. 135–135]. Исходя из условий 
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синтеза и чистоты и состава используе-
мых соединений, можно получить боль-
шое многообразие состава у синтезируе-
мых сложных молибдатов [5]. 

В научных публикациях представ-
лены результаты исследований по молиб-
датам РЗМ, которые содержат в своем со-
ставе ионы молибдена в высшей степени 
окисления, приведены их фазовые пере-
ходы и описаны структуры [6]. При этом 
практически отсутствует информация об 
условиях их синтеза и недостаточно опи-
сана методика его проведения [7]. Также 
отсутствуют и сведения об использовании 
двойных молибдатов в водной среде и под 
воздействием высоких температур [8]. В 
ряде работ [9] показано, что сложные ок-
сиды РЗМ рационально получать механо-
химическим синтезом [10, с. 891], кото-
рый позволяет получать высокодисперс-
ные порошки данных соединений [11], 
кроме того, механохимическая активация 
выделяется энергоэффективностью [12] и 
технологически простым способом уско-
рения твердофазной реакции [13].  

Целью данной работы было изучить 
особенности консолидации, используя ме-
тод горячего прессования заготовок из мо-
либдата диспрозия, и их механические 
свойства и коррозионную стойкость. 

Материалы и методы 

Для проведения механохимического 
синтеза порошка молибдата диспрозия 
был использован оксид молибдена и оксид 
диспрозия, которые были взяты в стехио-
метрическом соотношении.  

Порошок оксида молибдена характе-
ризуется пластинчатой формой частиц, 
размер которых от 10 до 100 мкм. Поро-
шок оксида молибдена имеет светло- 
бежевый цвет и не обладает текучестью. 
Порошок оксида диспрозия характеризу-
ется осколочной формой частиц, размеры 
которых от 10 до 30 мкм, порошок не об-
ладает текучестью и имеет светло-желтый 
цвет (рис. 1).  

           
                            а                                                                                           б        

Рис. 1. СЭМ-изображение частиц порошка: а – МоО3; б – Dy2O3 

Fig. 1. SEM image of powder particles: a – MoO3; б – Dy2O3  

 

Механохимический синтез прово-
дили в планетарно-центробежной мель-
нице ПЦМ «Активатор-2С» при скорости 
вращения водила 700–1200 об/мин, скоро-
сти вращения барабанов 1400–2400 

об/мин, при отношении массы шаров к 
массе шихты (30–45):1 в атмосфере аргона 
при давлении 3–5 атм в течение 15–60 ми-
нут [14, с. 132]. 
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Свойства и структуру полученного 
порошка молибдата диспрозия изучали 
методами химического и рентгенофазо-
вого анализов, методом сканирующей 
электронной микроскопии [15]. 

Насыпную плотность порошка мо-
либдата диспрозия исследовали по ГОСТ 
19440-94. Текучесть порошка молибдата 
диспрозия определяли по ГОСТ 20899-75 
[16]. Удельная поверхность молибдата 
диспрозия определялась при помощи ана-
лизатора удельной поверхности NOVA 
1200e (США) по методу низкотемператур-
ной адсорбции азота (БЭТ). 

Рентгенофазовый анализ механосин-
тезированного порошка молибдата дис-
прозия проводился на дифрактометре 
ДРОН-2.0 в кобальтовом излучении с дли-
ной волны 1,79021 Å в диапазоне углов 
дифракции 2θ  10о–130о [17]. 

Кристаллическое строение молибдата 
диспрозия было изучено при помощи ме-
тода сканирующей электронной микро-
скопии на аналитическом микроскопе 
JEM-2100 с системой компьютерного 
управления, интегрированным устрой-
ством наблюдения изображения в режиме 

просвечивающего растрового электрон-
ного микроскопа и энергодисперсионным 
рентгеновским спектрометром [18].  

Горячее прессование молибдата дис-
прозия проводили на горячем прессе 
(Direct Hot Pressing) — DSP-515 SA, Dr. 
Fritsch Sondermaschinen GmbH, Германия 
[19]. 

Испытания горячепрессованных бри-
кетов молибдата диспрозия на коррозион-
ную стойкость проводили, имитируя про-
цесс автоклава при температуре 100 гра-
дусов и выдержке в течение 60 часов [20]. 

Результаты и их обсуждение 

Из полученных данных рентгенофа-
зового анализа механосинтезированного 
порошка молибдата диспрозия следует, 
что происходит превращение исходных 
порошков оксидов молибдена и диспрозия 
в мелкодисперсный порошок, состоящий 
из соединения Dy2MoO6 за 45 минут  
(рис. 2), а при продолжительности механо-
химической обработки в течение 15–30 
минут в получаемом порошке наблюда-
ется непрореагировавший оксид молиб-
дена MoO3.  

 

Рис. 2. Рентгенограмма смеси MoO3-Dy2O3 после продолжительности МХО в течение 45 минут 

Fig. 2. X-ray diffraction of the MoO3-Dy2O3 mixture after the MCHO duration for 45 minutes 
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Как следует из данных РФА (рис. 2), 
молибдат диспрозия Dy2MoO6 имеет мо-
ноклинную кристаллическую решетку с 
параметрами решетки: а = 15,56; b = 11,06; 
с = 5б369 Å. 

На рисунке 3 показаны изображения 
со сканирующего электронного микро- 

скопа. Порошковый материал молибдат 
диспрозия имеет частицы неравноосной 
формы размером 5–20 мкм, порошок агло-
мерируется (агломераты размером от 20 
до 50 мкм). Также присутствует неболь-
шое количество частиц сферической 
формы размером до 10 мкм. 

 

        

                            а                                                                                           б        

Рис. 3. СЭМ-изображение частиц порошка Dy2MoO6, полученного механохимическим синтезом смеси  

  оксидов молибдена и диспрозия: а – в режиме детектирования вторичных электронов, ×5000;  

  б – в режиме детектирования обратно отраженных электронов, ×5000 

Fig. 3. SEM-image of powder particles, Dy2MoO6 obtained by mechanochemical synthesis of a mixture of 

molybdenum and dysprosium oxides: a – in the mode of detection of secondary electrons, ×5000;  

б – in the mode of detection of back-reflected electrons, ×5000 

 

В таблице 1 представлены технологи-
ческие свойства порошка молибдата дис-
прозия, полученного механохимическим 
синтезом.  

Горячее прессование заготовок из ме-
ханосинтезированного порошка молиб-
дата диспрозия проводили при давлении 

15, 25 и 35 МПа и времени выдержки под 
давлением в течение 5 мин, температура 
горячего прессования составляла 1400оС. 
На рисунке 4 представлена гистограмма 
зависимости относительной плотности от 
давления горячего прессования. 

Таблица 1. Технологические свойства порошка молибдата диспрозия 

Table 1. Technological properties of dysprosium molybdate powder 

Текучесть,  
с 

ρнас, г/см 3 Sуд, м2/г Ср. размер  
агломератов, мкм 

Ср. размер частиц, 
мкм 

Не течет 2,14-2,16 30-40 20 2-5 
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Рис. 4. Зависимость относительной плотности (%) заготовок из механосинтезированного 

порошка молибдата диспрозия от давления прессования (МПа) 

Fig. 4. Dependence of relative density (%) of blanks from mechanically synthesised dysprosium 

molybdate powder on pressing pressure (MPa)

Как видно из гистограммы (см. рис. 4), 
с увеличением давления горячего прессо-
вания происходит увеличение относитель-
ной плотности полученных образцов. 

На рисунке 5 представлена структура 
горячепрессованного образца из молиб-
дата диспрозия.  

В работе был определен предел проч-
ности на изгиб призматических образцов 
из молибдата диспрозия, полученных го-
рячим прессованием, от давления прессо-
вания. Данные значения представлены на 
рисунке 6.

             

                                а                                                                              б        

Рис. 5. Структура горячепрессованного образца из молибдата диспрозия, Т = 1400оС, время 5 мин, 

Р = 35 МПа: а – в режиме детектирования вторичных электронов; б –  в режиме 

детектирования обратно отраженных электронов 

Fig. 5. Structure of hot-pressed dysprosium molybdate sample, T=1400 oC, time 5 min, P = 35 МPa: 

a –  in the mode of detection of secondary electrons; б – in the mode of detection of back-

reflected electrons 
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Рис. 6. Предел прочности на изгиб (МПа) от давления горячего прессования (МПа) образцов  

из молибдата диспрозия 

Fig. 6. Flexural strength (MPa) from hot pressing pressure (MPa) of dysprosium molybdate samples 

Как видно из гистограммы (см. рис. 6) 
с увеличением давления горячего прессо-
вания идет рост значений предела прочно-
сти образцов из молибдата диспрозия на 
изгиб, что связано с малым количеством 
пор и малым размером зерна горячепрес-
сованных образцов из молибдата диспро-
зия, что подтверждается СЭМ-изображе-
нием структуры (см. рис. 5). 

Перед проведением испытаний на 
коррозионную стойкость спеченные заго-
товки из молибдата диспрозия измеряли и 
взвешивали на аналитических весах с точ-
ностью до 0,00001 г.  Испытания на корро-
зионную стойкость проводили в кипящей 
воде в реакторе. Фиксировали изменение 
массы образца. Результаты данных испы-
таний представлены на рисунке 7.

 

Рис. 7. Зависимость изменения массы (г) образца молибдата диспрозия от времени испытания 

(ч) в водном теплоносителе при температуре 100°С 

Fig. 6. Dependence of change in mass (g) of dysprosium molybdate sample on test time (h) in 

aqueous coolant at a temperature of 100°С 

 

Представленная на рисунке 7 зависи-
мость показывает, что масса образцов из 
механосинтезированного молибдата дис-
прозия во время всего испытания практи-
чески не меняется (≤0,001 г), это обуслов- 

лено отсутствием открытой пористости, 
что характерно для заготовок с высокой 
относительной плотностью, которая у го-
рячепрессованного молибдата диспрозия 
составляет 97%. 
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Выводы 

1. Механохимический синтез молиб-
дата диспрозия можно осуществить в пла-
нетарной центробежной мельнице ПЦМ 
«Активатор-2С» при скорости вращения 
водила 1000–1200 об/мин, скорости вра-
щения барабанов 1800–2400 об/мин, при 
отношении массы шаров к массе шихты 
(30–45):1 в атмосфере аргона при давле-
нии 3–5 атм, в течение 30–40 минут. Дан-
ные рентгенофазового анализа порошка 
молибдата диспрозия показывают, что 
происходит превращение исходных по-
рошков оксидов молибдена и диспрозия в 
мелкодисперсный порошок, состоящий из 
соединения Dy2MoO6. По результатам 
РФА молибдат диспрозия Dy2MoO6 имеет 

моноклинную кристаллическую решетку 
с параметрами решетки: а = 15,56;  
b = 11,06; с = 5б369 Å. 

2. Горячим прессованием можно при 
давлении 35 Па, температуре 1400оС и 
времени выдержки под давлением 5 мин 
получить относительную плотность на об-
разцах из молибдата диспрозия 97%. 

3. Испытания на коррозионную стой-
кость показали отсутствие изменения 
массы образцов из молибдата диспрозия в 
течение 60 часов. 

4. Предел прочности на изгиб образ-
цов из молибдата диспрозия, полученного 
горячим прессованием при давлении  
35 Па, температуре 1400оС и времени вы-
держки под давлением 5 мин, составляет 
314 МПа.
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