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Введение

Магниты на основе сплава системы R2Fe14B (или 
Nd2Fe14B), где R — редкоземельные элементы 

(Nd, Pr, Tb, Dy), имеют широкую номенклатуру приме-
нения: 34,4 % используется в двигателях и генераторах, 
13,6 % — в жестких дисках и DVD, 10,9 % — в электро-
мобилях и электросамокатах и в 7,2 % — для производ-
ства и хранения энергии [1]. Данный вид магнитов 
имеет стратегическую важность для России ввиду рас-
ширения производств робототехнических комплексов 
для проекта «Прорыв» ГК «Росатом» и беспилотных 
летательных аппаратов для нужд оборонно-промыш-
ленного комплекса. Однако существует риск снижения 
поставок редкоземельных металлов (РЗМ) и высоко-
коэрцитивных магнитов на их основе из Китая (основ-
ного производителя РЗМ и магнитов в мире) из-за еже-
годного роста спроса на данный вид продукции [2]. 
Одним из вариантов уменьшения риска поставок РЗМ 
является процесс «рециклирования» магнитов на осно-
ве сплава системы R2Fe14B, позволяющий перерабаты-
вать данный вид магнитов из техногенных отходов 
(отработавших электронных устройств) с восстановле-
нием магнитных характеристик у рециклированных маг-
нитов либо их изменением.

По состоянию на 2024 г. в мире «рециклируется»
менее 1 % различных РЗМ-содержащих техногенных 
отходов [3], и работы проводятся только на «лаборатор-
ном уровне» [4]. Причиной столь низкого уровня реци-
клирования является проблема извлечения магнитов 
из техногенных отходов, а также отсутствие рентабель-
ных методов и технологий, пригодных к реализации 
в промышленных масштабах и учитывающих особенно-
сти магнитов данной системы, извлеченных из отрабо-
тавших электронных устройств. В работах [5–8] дана 
оценка тенденции к ежегодному росту количества мате-
риалов, подвергаемых рециклированию до 2030 г., 
с поставкой на рынок РЗМ, извлеченных из техноген-
ных отходов, до величины, равной 18 % общей суммы
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исследования магнитных сплавов системы R2Fe14B, извле-
ченных из отработавших жестких дисков для персональных 
компьютеров, обусловлен их низкой стоимостью, простотой 
извлечения магнитов и компактностью размеров. Извле-
ченные магниты подвергали размагничиванию при тем-
пературе 623 К и среднем вакууме (10–2 кПа) в течение 4 ч.2

Очистку поверхности с целью удаления гальванического 
покрытия и поверхностно-окисленного слоя осуществляли 
пескоструйной обработкой шлаковой дробью и химическим
травлением раствором 0,5%-ной серной кислоты с про-
мывкой в ацетоне. Затем проводили термообработку очи-
щенных образцов в автоклаве. Оптимальным оказался 
трехстадийный отпуск в среднем вакууме со скоростью 
нагрева 50 К/мин, выдержкой при определенных температуре 
и продолжительности на каждой стадии, с последующим 
охлаждением закалкой автоклава в емкости с водой, 
охлажденной до 278 К, с предварительным закачиванием 
в автоклав аргона высокой чистоты до избыточного давления 
в 200 кПа, что способствует росту межзеренных дефектов 
микроструктуры и обеспечивает резкое снижение темпе-
ратуры. Анализ микроструктуры поверхности после каждой 
стадии термообработки на сканирующем электронном 
микроскопе выявил изменение микроструктуры с появле-
нием межзеренного растрескивания. Проведение пред-
варительного трехстадийного отпуска позволило достигнуть 
содержания водорода в сплаве 0,46 % (мас.) при водородном 
измельчении.
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рынка. Поэтому проведение исследований, связанных 
с особенностями методов и технологий рециклирова-
ния, а также их влияния на структуру и свойства реци-
клируемых магнитов на основе сплава системы R2Fe14B,
является актуальной задачей.

Среди методов рециклирования, подробное срав-
нение которых проводится в работе [1], следует выде-
лить метод «магнит-к-магниту», основанный на сухой
технологии производства магнитов по технологии
порошковой металлургии. Данный метод позволяет
рециклировать магниты без применения длительных,
многостадийных и экологически опасных технологиче-
ских процессов [9–11]. Но главным преимуществом
данного метода является рециклирование с учетом осо-
бенностей магнитов на основе сплава системы R2Fe14B 
из отработавших электронных устройств, среди кото-
рых стоит выделить главные:

– для защиты от коррозии на магниты данной систе-
мы наносится защитное гальваническое покрытие,
которое усложняет рециклирование;

– в магнитах данной системы имеется требуемая 
микроструктура сплава с равноосными зернами и их
незначительными дефектами, возникшими в процессе 
эксплуатации или старения сплава.

Микроструктура сплава с равноосными зернами 
формирует магнитную анизотропию, обеспечивая его 
высокие магнитные свойства. Применение технологи-
ческих процессов рециклирования методом «магнит-к-
магниту» позволяет сохранить микроструктуру в реци-
клированном магните. Данная характеристика в зна-
чительной степени зависит от условий процесса водо-
родного измельчения (англ. Hydrogen decrepitation), 
в основе которого лежит химическое взаимодействие
магнитного сплава с водородом (хемосорбция) при опре-
деленных параметрах (температуре среды и избыточ-
ном давлении газовой фазы водорода), приводящее 
к измельчению сплава до мелкодисперсных частиц 
образованного гидрида. От формы, структуры и числа 
дефектов данных частиц гидридов будет зависеть 
микроструктура спеченного магнита. В работах [12, 13] 
показаны возможные дефекты зерен гидридов сплава 
системы R2Fe14B, среди них выделяют три разновидно-
сти данных дефектов [12]: транскристаллическое рас-
трескивание, приводящее к разрушению зерен основ-
ной магнитной фазы R2Fe14B и к снижению магнитных 
свойств соответственно; полное межзеренное растре-
скивание, являющееся наиболее оптимальным, ввиду 
получения равномерных по размеру зерен гидридов, 
обладающих лучшей текучестью при последующем спе-
кании пресс-порошка; недостаточное межзеренное 
растрескивание, вызывающее появление частиц боль-
шого размера при спекании, что, в свою очередь, сни-
жает магнитокристаллическую анизотропию получен-
ного порошка.

Появление данных дефектов зависит от количества 
сорбируемого водорода [12]. В работах [12, 14, 15] 

доказано, что увеличение количества сорбируемого 
водорода магнитными сплавами системы R2Fe14B из
отработавших жестких дисков при проведении водо-
родного измельчения отражается на формировании 
определенной микроструктуры частиц гидридов, что 
приводит к росту магнитных свойств спеченных 
рециклируемых магнитов. Поэтому увеличение коли-
чества сорбируемого водорода при проведении 
водородного измельчения рециклируемых магнитов 
может стать ключевым способом восстановления маг-
нитных свойств рециклируемых магнитов с формиро-
ванием определенной микроструктуры зерен гидри-
дов и в последующем зерен спеченного рециклируе-
мого магнита.

Одним из эффективных способов увеличения коли-
чества сорбируемого водорода металлами и сплавами 
является применение предварительной термообработ-
ки разных типов. Их влияние на микроструктуру поверх-
ности магнитного сплава системы R2Fe14B из отрабо-
тавших жестких дисков, а также количество сорбируе-
мого водорода при водородном измельчении ранее не 
изучалось. В данной работе представлены результаты
исследования влияния термообработки магнитных 
сплавов Nd2Fe14B из отработавших жестких дисков на
количество сорбируемого водорода сплавами на ста-
дии водородного измельчения.

Материалы и методика исследования

В качестве материалов для проведения исследова-
ний процессов предварительной термообработки перед 
водородным измельчением использовали высококоэр-
цитивные магнитные сплавы системы R2Fe14B, извле-
ченные из отработанных 3,5-дюймовых жестких дисков 
для персональных компьютеров компании Western 
digital WD5000. В данных жестких дисках применяют 
магниты марки 42H.

Выбор образца для исследования обоснован,
во-первых, тем, что такой материал отличается низкой 
стоимостью и сравнительно легкой доступностью; 
во-вторых, магниты в жестких дисках уже отделены от 
основных устройств (персональных компьютеров, сер-
веров и других устройств), что облегчает подготовку 
такого материала к переработке — достаточно разоб-
рать только конструкцию жесткого диска для извлече-
ния магнита; в-третьих, в последнее время наблюдает-
ся достаточно быстрая смена поколений комплектую-
щих персональных компьютеров, что непосредственно 
влияет на простоту использования такого материала 
для исследований, так как количество магнитных спла-
вов системы R2Fe14B, нуждающихся в переработке, рас-
тет по мере вывода из эксплуатации этих комплектую-
щих; наконец, жесткие диски являются крупнейшим 
потребителем магнитных сплавов системы R2Fe14B 
после ветроэлектростанций [16].

Методика проведения исследований заключалась
в следующем.
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Из отработавших жестких дисков вручную извлека-
ли двигатели звуковой катушки, к которым приклеен
высококоэрцитивный магнит системы R2Fe14B. Извле-
ченные магниты размагничивали в автоклаве из стали
12Х18Н10Т, помещаемом в шахтную печь, в условиях
среднего вакуума при температуре 623 К в течение 4 ч.
Автоклав и шахтная печь являются элементами техно-
логической установки, описание которой подробно
представлено в работе [17].

Давление измеряли цифровым мановакуумме-
тром ДМ5002М с пределом допускаемой основной
погрешности ±0,25 %. Температуру в автоклаве с образ-
цами определяли с помощью термопары ДТПК055-
1100.160 с пределом допускаемой основной погреш-
ности ±2,5 К.

После размагничивания магниты подвергали песко-
струйной обработке и химическому травлению для
очистки поверхности от защитного гальванического
покрытия и удаления поверхностного оксидного слоя.
Первым проводили процесс пескоструйной обработки
поверхности магнитных сплавов шлаковой дробью,
подаваемой на поверхность под давлением 300 кПа.
Затем осуществляли процесс химического травления
разбавленным раствором 0,5%-ной серной кислоты
с последующей промывкой в ацетоне.

После травления образцы извлекали из промыв-
ной емкости с ацетоном в перчаточном боксе с инерт-
ной атмосферой аргона высокой чистоты и помеща-
ли в автоклав. Перед проведением термообработки
и водородного измельчения технологические комму-
никации установки и автоклав с образцами, извле-
ченный из бокса с инертной атмосферой и соединен-
ный с системой вентилей технологической установки,
очищали от воздуха путем закачивания аргона высокой
чистоты в систему до избыточного давления 200 кПа
для вытеснения остатков воздуха с последующим
вакуумированием системы до остаточного давления,
равного –100 кПа (данную операцию проводили
3 раза).

Выполняли термообработку по типу отпуска в шахт-
ной печи автоклава и помещенных в него очищенных
образцов по двум вариантам, режимы которых пред-

ставлены  на рис. 1, для определения их влияния на
поверхностную микроструктуру сплава.

Первым вариантом термообработки образцов был 
одностадийный отпуск в среднем вакууме со скоростью 
нагрева в 50 К/мин, выдержкой при температуре 623 К 
с последующим охлаждением закалкой автоклава 
в емкости с водой, охлажденной до 278 К для резкого 
снижения температуры, с предварительным закачива-
нием в пространство автоклава аргона высокой чисто-
ты до избыточного давления 200 кПа.

После охлаждения автоклава до 298 К полученную 
микроструктуру поверхности образца после отпуска 
анализировали на сканирующем электронном микро-
скопе (СЭМ) VEGA3 SBH с энергодисперсионной 
приставкой Oxford Instruments INCA Х-Act (относи-
тельная погрешность измерения линейных разме-
ров ±3 %).

Вторым вариантом исследуемой термообработ-
ки образцов был трехстадийный отпуск, который 
заключался в последовательной трехстадийной 
выдержке образца в автоклаве, нагреваемом в шахт-
ной печи до определенных температур, с резким 
нагревом в среднем вакууме. На первой стадии про-
водили отпуск при температуре 373 К в течение 5 мин 
с условиями нагрева, закалки и предварительного 
закачивания аргона, аналогичными первому вариан-
ту исследуемой термообработки и последующим вто-
рой и третьей стадиям отпусков. На второй стадии 
выполняли отпуск при температуре 473 К в течение 
10 мин, а на третьей стадии — при температуре 573 К 
в течение 15 мин.

После проведения каждой стадии данного режима 
отпуска и охлаждения автоклава до 298 К микрострук-
туру поверхности образца анализировали на СЭМ.

После проведения двух вариантов отпуска и ана-
лиза образцов на СЭМ их (каждый по отдельности) 
поме щали в автоклав, где проводился процесс водо-
родного измельчения при температуре 298 К и избы-
точном давлении газовой фазы водорода 50 кПа, для 
определения параметров процесса: в ремени адсорб-
ционного и абсорбционного периодов, общей длитель-
ности процесса. Водород, используемый в процессе 

Вакуум

5

10

15

Вакуум Вакуум ВакуумAr Ar Ar Ar

623 573

473

373

t, K t, K

606 Т, мин Т, мин

а б

Рис. 1. Параметры процессов одностадийного (а) и трехстадийного отпуска (б)бб
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водородного измельчения, получали путем десорбции
нагреваемого до 323 К гидрида сплава LaNi5.

После водородного измельчения определяли коли-
чество сорбируемого гидридами водорода на анали-
заторе водорода RHEN-602 (LECO) с пределом допу-
скаемой основной погрешности ±0,02 ppm (или
±0,002 % (мас.)) в лаборатории перспективных мате-
риалов и обеспечения безопасности водородных
энергосистем Национального исследовательского
Томского политехнического университета.

Результаты исследования и их обсуждение

В результате исследования микроструктуры поверх-
ности образца после одностадийного отпуска установ-
лено отсутствие значительных межзеренных измене-
ний ее микроструктуры (рис. 2). На всей поверхности 
магнита образовались незначительные трещины, что
не способствовало ускорению или полному исключе-
нию адсорбционного периода водородного измельче-
ния, который составил 35 мин, и увеличению количе-
ства сорбируемого водорода.

Однако, в отличие от процессов без проведения
поверхностной очистки и термообработки, продолжи-
тельность  адсорбционного периода водородного 
измельчения снизилась с 160 до 35 мин, а общая дли-
тельность процесса — с 482 до 313 мин. Количество 
сорбируемого водорода на стадии водородного 
измельчения после проведения данного варианта тер-
мообработки составило 0,42 % (мас.), что выше, чем 
без его применения (0,40 % (мас.)).

Для более качественного изменения микрострукту-
ры провели исследование другого варианта термооб-
работки — трехстадийного отпуска. Стоит отметить, что 
вариацию режимов с постепенным увеличением вре-
мени выдержки и температуры с каждой последующей
стадией применяли для постепенного увеличения коли-
чества дефектов поверхностной микроструктуры на 
межзеренной границе и исключения (или минимализа-
ции) образования дефектов кристаллической структуры 
зерен основной магнитной фазы R2Fe14B. Тем пература 
подобрана с учетом отсутствия фазовых превращений, 
а скорость нагрева — для исключения (или миними-
зации) образования дефектов зерен основной магнит-
ной фазы R2Fe14B.

Первая стадия предназначена для испарения
с поверхности остаточной сорбированной влаги, остат-
ков промывного раствора ацетона после травления, 
а также постепенного образования дефектов поверх-
ностной микроструктуры на межзеренной границе. 
Закачивание аргона высокой чистоты в автоклав до 
избыточного давления 200 кПа перед его закалкой 
также способствует последнему. Анализ микрострукту-
ры поверхности, выполненный после данной стадии 
(рис. 3), показал начало изменения поверхности c
появлением дефектов микроструктуры на межзерен-
ной границе.

Вторая стадия необходима для постепенного уве-
личения поверхностных остаточных напряжений спла-
ва и для наблюдения за постепенным увеличением 

50 мкм

20 мкм 20 мкм

а б

Рис. 2. Микроструктура поверхности после одностадийного отпу-

ска в режиме BSE на СЭМ

Рис. 3. Микроструктура поверхности, полученная на СЭМ, до (а) и после (б) проведения первой стадии трехстадийного отпускабб
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числа дефектов поверхностной микроструктуры на 
меж зе ренной границе. После выдержки в течение 
10 мин при этих условиях проводили такие же опера-
ции, что и в конце первой стадии. Анализ микрострук-
туры поверхности, выполненный на СЭМ до и после 
второй стадии (рис. 4), указывает на начало фрагмен-
тации поверхностной микроструктуры на межзерен-
ной границе с увеличением числа дефектов межзе-
ренной поверхности.

После второй стадии отпуска было отмечено увели-
чение числа пор на зернах основной магнитной фазы 
R2Fe14B, которые появляются в местах границ основ-
ной магнитной фазы и фазы, богатой РЗМ, идентифи-
цированные как дефекты полного межзеренного (меж-
фазового) растрескивания (рис. 5, отмечено  стрелка-
ми).

Третья стадия предназначена для полного межзе-
ренного растрескивания в местах границ фаз и обра-
зования активных центров хемосорбции водорода. 

20 мкм 20 мкм

а б

Рис. 6. Микроструктура поверхности, полученная на СЭМ, до (а) и после (б) проведения третьей стадии трехстадийного отпускабб

20 мкм

Рис. 5. Дефекты полного межзерен ного растрескивания в местах 

границ фаз

20 мкм20 мкм

а б

Рис. 4. Микроструктура поверхности, полученная на СЭМ, до (а) и после (б) проведения второй стадии трехстадийного отпускабб
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Анализ микроструктуры поверхности, выполненный
после данной стадии (рис. 6), выявил образование
полного межзеренного растрескивания в местах гра-
ниц зерен и фаз (см. рис. 6, б, области голубого
цвета). Также показано появление транскристалли-
ческого растрескивания зерен основной магнитной
фазы R2Fe14B (см. рис. 6, б, отмечено стрелками). Это
означает, что третья стадия не должна проводиться
при температуре свыше 573 К во избежание полного
транскристаллического растрескивания поверхност-
ных зерен.

Основным результатом применения данного вари-
анта термообработки является отсутствие адсорб-
ционного периода водородного измельчения после
третьей стадии и мгновенное начало абсорбцион-
ного периода (хемосорбции водорода). Общая дли-
тельность процесса сорбции составила 224 мин.
Количество сорбируемого водорода после трехста-
дийного отпуска достигло 0,46 % (мас.), что доказыва-
ет увеличение количества сорбируемого водорода
за счет предварительного изменения микрострукту-
ры поверхности перед водородным измельчением.

Заключение

На основе исследования влияния процессов пред-
варительной термообработки магнитных сплавов
Nd2Fe14B из отработавших жестких дисков на показа-
тели процесса водородного измельчения установлены 
следующие закономерности.

1. Термообработка способствует увеличению коли-
чества сорбируемого водорода при проведении про-
цесса водородного измельчения.

2. В результате анализа микроструктуры после 
одностадийного отпуска при температуре 623 К и 
выдержке в течение 1 ч установлено отсутствие изме-
нений в микроструктуре сплава, сопровождающихся 
увеличением количества сорбируемого водорода при 
проведении водородного измельчения. Без применения 
одностадийного отпуска сплав сорбирует 0,4 % (мас.) 
водорода, с применением — 0,42 % (мас.).

3. Анализ микроструктуры после трехстадийного
отпуска выявил дефекты микроструктуры сплава после 
каждой его стадии, что отразилось на увеличении 
количества сорбируемого водорода при водородном 
измельчении, которое составило 0,46 % (мас.). После 
третьей стадии, проводимой при температуре 573 К 
и выдержке в течение 15 мин, обнаружено появление 
транскристаллического разрушения зерен основной 
магнитной фазы R2Fe14B, поэтому проведение трех-
стадийного отпуска при температуре выше 573 К 
не рекомендуется.

Авторы выражают благодарность В. А. Ещеву за

замечания и консультации, оказанные при подго-
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Abstract
The effect of the heat treatment process of the R2Fe14B system magnetic 

alloys (where R is Nd, Pr, Tb, Dy) from spent hard drives on the para meters R

of the hydrogen decrepitation process is studied and presented. The choice 

of magnetic alloys of the R2Fe14B system extracted from used hard drives for 

personal computers as the object of research is due to their low cost, ease of 

magnet extraction and compact size. The extracted magnets were demag-

netized at a temperature of 623 K and an average vacuum (10
–2

 kPa) for 4 

hours. Surface cleaning in order to remove the galvanic coating and the sur-

face oxidized layer was carried out by sandblasting with slag shot and chemi-

cal etching with 0.5% sulfuric acid solution with washing in acetone. Then 

the heat treatment of the purified samples was carried out in an autoclave. 

Three-stage tempering in an average vacuum with a heating rate of 50 K/min,

exposure at a certain temperature and duration at each stage, followed by 

cooling by quenching the autoclave in a container with water cooled to 

278 K, with pre-injection of high purity argon into the autoclave to an over-

pressure of 200 kPa, which contributes to the growth of microstructure in-

tergranular defects and provides a sharp decrease in temperature, turned out 

to be optimal. The analysis of the surface microstructure after each stage of 

heat treatment on a scanning electron microscope revealed a change in the 

microstructure with the appearance of intergranular cracking. Conducting 

a preliminary three-stage tempering made it possible to achieve a hydrogen 

content of 0.46% (wt.) in the alloy during hydrogen decrepitation.
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