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Аннотация: Методом порошковой металлургии, включающей механическую активацию порошков в планетарной мельни-
це и искровое плазменное спекание при температуре 1470 °С в инертной атмосфере, получены образцы керметов системы 
NiAl–42об.%Al2O3 с добавкой наночастиц алюмомагниевой шпинели в количестве 0,05 об.%. Исследованы особенности 
их микроструктуры. Наночастицы шпинели расположены на границах между зернами компонентов композита. Получе-
ны результаты рентгенофазового анализа при t = 25 и 800 °С. Показано, что основными компонентами материала при 
t = 20 °C являются α-Al2O3 и NiAl. Проведено исследование зависимости внутреннего трения от температуры в интерва-
ле 20–900 °С и выявлено влияние наночастиц алюмомагниевой шпинели на характер его изменения. Кривая внутреннего 
трения отображает, что демпфирование колебаний происходит до 600 °С. Определены зависимости предела прочности 
на поперечный изгиб керметов при t = 20÷750 °С. Установлено положительное влияние добавки малого количества алюмо-
магниевой шпинели на упругие свойства композитов. Лучшие механические характеристики были продемонстрированы 
на образцах NiAl–42%Al2O3–0,05%MgAl2O4. В среднем предел прочности на поперечный изгиб этого материала оказался 
на 8–15 % выше по сравнению с образцами без наночастиц. Полученные в настоящей работе материалы имели прочность 
на изгиб при нормальных условиях 460–490 МПа. Проведен обобщающий анализ работ по керметам системы NiAl–Al2O3, 
заключающийся в определении характера зависимости предела прочности на поперечный изгиб от соотношения компо-
нентов. Установлен ее экстремальный характер: максимум наблюдается при соотношении количества оксида алюминия к 
никель-алюминию, равном 0,5.

Ключевые слова: кермет, никель-алюминий, оксид алюминия, шпинель, внутреннее трение, высокотемпературный рентге-
нофазовый анализ, прочность на изгиб.
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Study of the structure and properties of cermets based on the NiAl–Al2O3 system
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Abstract: The powder metallurgy method including mechanical activation of powders in a planetary mill and spark plasma sintering 
at 1470 °C in an inert atmosphere was used to obtain NiAl–45vol.%Al2O3 cermet samples with the addition of nanoparticles of 
magnesium aluminum spinel in an amount of 0.05 vol.%. The features of their microstructure were investigated. Spinel nanoparticles 
are located at the boundaries between the grains of composite components. The results of X-ray phase analysis at t = 25 and 
800 °C were obtained. The main components of the material at t = 20 °C are α-Al2O3 and NiAl. The dependence of internal friction 
on temperature in the range of 20–900 °C was studied, and the influence of magnesium aluminum spinel nanoparticles on the 
nature of its change was established. The internal friction curve shows that vibration damping occurs up to 600 °C. Dependences 
of the ultimate bending strength of cermets at t = 20÷750 °C were determined. The positive effect of introducing a small amount 
of magnesium aluminum spinel on the elastic properties of composites was established. The best mechanical properties were 
demonstrated for NiAl–42vol.%Al2O3–0.05vol.%MgAl2O4 samples. On average, the ultimate bending strength of this material 
was 8–15 % higher compared to samples without nanoparticles. The materials obtained in this research had an ultimate bending 
strength under normal conditions of 460–490 MPa. A summarizing analysis of NiAl–Al2O3 cermet researches was carried out to 
determine the nature of the ultimate bending strength dependence on the ratio of components. It was found that it has an extreme 
nature: the maximum is observed when using the ratio of aluminum oxide to aluminum nickel equal to 0.5.

Keywords: cermet, aluminum nickel, aluminum oxide, spinel, internal friction, high-temperature X-ray phase analysis, bending 
strength.
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Введение

В последние годы в мире проводятся разра-

ботки жидкосолевых энергетических систем [1, 

2]. Конструкции таких установок претерпевают 

комплексные негативные воздействия, связанные 

с высокой температурой, механическими напря-

жениями, коррозией и радиацией. Создание ма-

териалов, устойчивых в таких жестких условиях, 

является актуальной задачей. Перспективными в 

этой связи выглядят композиты на основе системы 

NiAl—Al2O3.

Никель и его сплавы широко используются в 

промышленности благодаря своим выдающимся 

характеристикам, таким как высокие механиче-

ские свойства, устойчивость к агрессивным хи-

мическим средам и термообработке. Композиты 

с металлической матрицей имеют преимущество 
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перед сплавами, поскольку они особенно подходят 

для узлов, требующих высокую прочность при по-

вышенной температуре, структурную жесткость, 

стабильность размеров и небольшую массу. Эти 

материалы также обладают сочетанием ряда по-

лезных свойств, таких как стойкость к коррозии, 

термической усталости и термическому удару, а 

также прочность, ударная вязкость, металлурги-

ческая стабильность, технологичность, сварива-

емость, а кроме того, способность выдерживать 

широкий спектр сложных рабочих условий, свя-

занных с высокими температурами, механиче-

скими напряжениями и ползучестью. Во многих 

работах показано, что армирующие добавки (кар-

бид кремния, оксид алюминия и т.д.) можно легко 

включить в металлическую матрицу для упрочне-

ния композитов [3—5].

Использование наночастиц тугоплавких со-

единений в малом количестве для упрочнения 

металлических и металлокерамических компо-

зитов является одним из способов значительного 

улучшения функциональных свойств новых ма-

териалов. Такие наночастицы, расположенные на 

границах зерен матрицы, способствуют спеканию 

за счет образования развитого межфазного слоя и 

появления дополнительных контактных поверх-

ностей.

Более высокая поверхностная энергия нано-

частиц приводит к увеличению движущей силы 

спекания [6]. Cпекание между наночастицами, а 

также между нано- и микрочастицами может про-

исходить при относительно низкой температуре 

процесса из-за размерных эффектов. Это рассма-

тривается как своего рода активация границы раз-

дела фаз и появление свободного объема для диф-

фузии атомов [7]. 

Электропроводность шпинели при t = 1470 °С 

несколько больше, чем у оксида алюминия, что 

также дает основания полагать о влиянии добавок 

MgAl2O4 на интенсификацию спекания Al2O3 [8, 

9]. Джоулев нагрев поверхности частиц ведет к воз-

можному возникновению между ними микродуг 

и усилению электромиграции диффундирующих 

атомов, что является результатом прямого проте-

кания импульсного тока через более проводящие 

частицы [10—12]. Такое явление нежелательно, 

однако в нашем случае при малом количестве на-

ночастиц этот эффект не носит отрицательного 

характера. 

Продвижение границы раздела Al2O3/MgAl2O4 

в Al2O3 осуществляется за счет скольжения дисло-

каций с обменом катионами Al3+ и Mg2+. На гра-

ницах они между собой формируют структуры 

различных типов с малой разориентировкой меж-

ду плоскостями (111) MgAl2O4 и (0001) Al2O3 (1,2° и 

0,8°), способствующие адгезии. Кроме того, рез-

ко возрастает химический потенциал на границе 

MgAl2O4/Al2O3, обеспечивающий локальную тер-

модинамическую силу для движения межфазной 

поверхности и диффузии атомов [13], что также 

способствует уплотнению. 

Использование наночастиц в небольших коли-

чествах (не более 0,1 %) также приводит к их луч-

шему распределению в матрице с минимальным 

количеством агрегатов [4].

Цель настоящей работы состояла в исследова-

нии влияния наночастиц алюмомагниевой шпи-

нели на механические свойства и структуру керме-

тов системы NiAl—Al2O3.

Материалы 

и методика экспериментов

Для изготовления образцов керметов использо-

вали следующие порошки:

— ПВ-Н70Ю30 (d < 20 мкм, Ni — 69,5 %, Al — 

30,5 %, ОАО «Полема», г. Тула);

— оксид алюминия марки ЧДА (d ~ 20 мкм, 

чистота 99,5 %, Донецкий завод химических 

реактивов);

— нанопорошок шпинели (d ~ 10 нм, удельная 

поверхность Sуд = 100 м2/г, чистота > 99 %, 

НИЦТУ, г. Москва). 

Для перемешивания и измельчения применя-

ли планетарно-центробежную мельницу Акти-

ватор-2 SL (ООО «Завод химического машино-

строения», г. Дорогино, Новосибирская обл.) со 

стальными стаканами и шарами диаметром 5 мм 

при соотношении порошок : шары = 1 : 3 и скоро-

сти вращения диска 700 об/мин. 

Наночастицы шпинели в количестве 0,05 об.% 

вводили в изопропиловом спирте с добавлением 

0,1 мас.% олеиновой кислоты под воздействием 

ультразвука и при непрерывном перемешивании 

лопастной мешалкой. Сушку шихт проводили в 

вакуумном термическом шкафу при t = 100 °С в те-

чение 10 ч. Прессование и спекание осуществляли 

электроискровым методом на установке FCT-HP D 

25 («FCT Systeme GmbH», Германия) в аргоне при 

температуре 1470 °С в течение 30 мин и давлении 

прессования 50 МПа. Образцы были получены в 

виде цилиндров размером ∅ 30 ×3 мм, из которых 
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для проведения исследований вырезали плоские 

прямоугольные образцы (20 ×4×3 мм). 

Прочность определяли при комнатной и по-

вышенной (750 °С) температурах методом 3-то-

чечного изгиба на универсальной испытательной 

машине TestSystems-ВакЭто (Центр Келдыша, 

г. Москва). Модуль упругости и внутреннее трение 

оценивали на ультразвуковой установке Муза при 

температуре от 25 до 750 и 900 °С соответственно. 

Микроструктуру изучали с помощью растрового 

электронного микроскопа Quanta 600 FEG (FEI, 

Нидерланды).

Результаты экспериментов

На рис. 1 показано СЭМ-изображение по-

рошков шихты после механического перемеши-

вания в планетарной мельнице, а на рис. 2 — мик-

роструктуры спеченных материалов NiAl—Al2O3 и 

Рис. 1. Порошки NiAl–42об.%1Al2O3 после смешения 

в планетарной мельнице

Fig. 1. NiAl–42vol.%Al2O3 powders after mixing 

in a planetary mill

Рис. 2. Микроструктуры спеченных образцов керметов NiAl–42%Al2O3 (а) и NiAl–42%Al2O3–0,05%MgAl2O4 (б) 

при различном увеличении

Fig. 2. Microstructures of NiAl–42%Al2O3 (а) and NiAl–42%Al2O3–0.05%MgAl2O4 (б) cermet sintered samples 

at different magnification

1 Здесь и далее составы исследуемых образцов приведены в об.%, если не указано иное.

a

б
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NiAl—Al2O3—MgAl2O4, согласно которым средний 

размер зерен оксида алюминия для обоих образ-

цов составил 8,5 и 8,2 мкм соответственно.

На рис. 3 представлены результаты рентгено-

структурного анализа при t = 25 и 800 °C образца 

полученного кермета. Основными компонентами 

материала при 25 °C являются α-Al2O3 и NiAl. При 

t = 800 °C картина несколько меняется за счет по-

явления других фаз, определение которых требует 

дополнительных исследований. Так как количе-

ство алюмомагниевой шпинели незначительно, то 

спектры для содержащих ее образцов принципи-

ально не отличаются от представленных на рис. 3.

Рис. 4 иллюстрирует характер изменения внут-

реннего трения (Q–1) композитов в диапазоне тем-

ператур 20—900 °С.

Введение наночастиц шпинели в композит при-

водит к его упрочнению и стабилизации структу-

ры, а также к лучшей адгезии частиц в матрице за 

счет увеличения площади контактных поверхно-

стей [4]. Кривая внутреннего трения отображает, 

что до 600 °С происходит демпфирование колеба-

ний, затем, как и для образца без наночастиц, — 

релаксация.

На рис. 5 показано изменение предела проч-

ности при поперечном изгибе образцов кермета 

в зависимости от состава и температуры. Вид-

но, что лучшие механические характеристики 

продемонстрировали образцы NiAl—42%Al2O3—

0,05%MgAl2O4. В среднем прочность на изгиб это-

го материала на 8—15 % выше по сравнению с об-

разцами без наночастиц.

Исследуя результаты, полученные рядом авто-

ров [14—23] при разработке композитов системы 

NiAl—Al2O3, было обнаружено, что существует 

закономерность между значением прочности ком-

позитов и соотношением составляющих их компо-

нентов (рис. 6). Средние размеры зерен были опре-

делены по фотографиям микрострутур и данным, 

представленным в анализируемых работах (см. 

таблицу).

Рис. 3. Результаты рентгенофазового анализа 

образца кермета NiAl–Al2O3 

при температурах 25 °С (а) и 800 °С (б)

Fig. 3. X-ray phase analysis results for NiAl–Al2O3 cermet 

sample at 25 °С (а) and 800 °С (б)

Рис. 4. Внутреннее трение композитов 

NiAl–42%Al2O3–0,05%MgAl2O4 (1) и NiAl–42%Al2O3 (2) 

в зависимости от температуры

Fig. 4. Internal friction 

of NiAl–42%Al2O3–0.05%MgAl2O4 (1) 

and NiAl–42%Al2O3 (2) composites depending 

on temperature 

Рис. 5. Влияние температуры испытаний 

на предел прочности при поперечном изгибе образцов 

керметов с наночастицами шпинели и без них

Fig. 5. Effect of test temperature on ultimate bending 

strength for cermet samples with and without spinel 

nanoparticles
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Следует упомянуть об особенностях микро-

структуры композитов, полученных рядом авто-

ров. В работе [15] она представляла собой крупные 

зерна NiAl (до 20 мкм), между которыми распо-

лагались мелкие зерна Al2O3 (до 2 мкм). Средний 

размер скоплений зерен оксида алюминия со-

ставлял около 8 мкм. Микроструктура образцов, 

полученных в работе [16], характеризуется круп-

ными зернами NiAl (8—12 мкм) с прожилками из 

субмикронных зерен Al2O3. Авторы [20] получили 

Рис. 6. Влияние состава керметов в системе NiAl–Al2O3 на предел прочности при поперечном изгибе

Fig. 6. Effect of cermet compositions in the NiAl–Al2O3 system on ultimate bending strength

Состав и свойства керметов на основе системы NiAl–Al2O3

Composition and properties of NiAl–Al2O3-based cermets

σизг, МПа

при н.у. 

Содержание, об.%
Al2O3/NiAl dAl2O3

, мкм Технология* Лит. источник
NiAl Al2O3

600 60 40 0,67 0,82

ГП [16]
430 80 20 0,25 0,85

300 90 10 0,11 0,88

280 95 5 0,05 0,85

460 58 42 0,75 8,5 ИПС Наст. работа

434 27 73 2,70 4,7 ИПС [18]

490 57,95 42 0,75 8,2 ИПС Наст. работа

345 100 0 0,00 –

ГП [15]

635 80 20 0,25 2,01

456 70 30 0,43 2,01

330 22 78 3,65 1,4

300 35 65 1,86 1,2

270 50 50 1,00 1,0

460 87 13 0,15 1,91

ГП [23]
550 82 18 0,22 1,28

750 77 23 0,30 1,0

650 72 28 0,39 1,15

* ГП – горячее прессование; ИПС – искровое плазменное спекание.
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композиты с микроструктурой, которая имеет би-

модальное распределение зерен NiAl (1—10 мкм и 

10—40 мкм) и мелкие (до 2 мкм) зерна Al2O3. Раз-

мер агрегатов зерен оксида алюминия находится в 

широком интервале от 10 до 40 мкм в зависимости 

от концентрации Al2O3 в кермете. Все вышеука-

занные материалы были получены горячим прес-

сованием механоактивированных порошков. В ра-

боте [23] методом реакционного синтеза порошков 

и горячего прессования получен композит, микро-

структура которого отличалась наличием круп-

ных зерен NiAl (более 10 мкм) и мелких — Al2O3 

(1—2 мкм).

Обсуждение результатов

Закономерность изменения предела прочности 

на поперечный изгиб от соотношения концентра-

ций компонентов керметов заключается в нали-

чии максимума при содержании оксида алюминия 

в пределах от 18 до 40 об.% (см. рис. 6). Однако мож-

но заметить некую тенденцию, что с увеличением 

соотношения Al2O3/NiAl до 0,5 величина σизг до-

стигает максимума, после чего кривая регрессии 

приближается к оси абсцисс до Al2O3/NiAl = 1,0, 

а затем с увеличением значения соотношения мо-

нотонно возрастает. Следует отметить, что чистый 

никель-алюминиевый сплав (без соответствую-

щей термообработки или микролегирования) не 

обладает высокой прочностью на поперечный из-

гиб. Добавка наночастиц алюмомагниевой шпи-

нели в малых количествах способствует упрочне-

нию композитов на основе системы NiAl—Al2O3, 

матричных относительно сплава NiAl (т.е. с бóль-

шим количеством интерметаллида).

Полученные в настоящей работе материалы 

имели прочность на изгиб при нормальных усло-

виях (н.у.) 460—490 МПа, что, как видно из рис. 6, 

ниже, чем у композитов с меньшей концентрацией 

Al2O3, и не соответствует результатам аналогичного 

по составу композита, полученного в [16]. Прежде 

всего это связано с тем, что средний размер зерна 

оксида алюминия в настоящей работе составляет 

около 5—8 мкм. Вклад дисперсного упрочнения в 

прочность композита, считая его матричным отно-

сительно NiAl (т.е. Al2O3 не более 50 %), например 

по модели Анселла—Ленела [24] для некогерентных 

частиц, оценивали следующим образом:

где GNiAl = 71 ГПа — модуль сдвига NiAl [25]; bNiAl =

= 0,26 нм — вектор Бюргерса NiAl; GAl2O3
 = 162 ГПа — 

модуль сдвига Al2O3 [25]; λ — расстояние между 

частицами Al2O3, нм; f — объемная доля частиц 

Al2O3. Результаты показаны на рис. 7.

Влияние размера зерен упрочняющей фазы 

четко видно на рис. 8. Следует, однако, отметить, 

что в работе [16] имеет место наноструктуриро-

ванный композит, поэтому существует тенденция 

к резкому росту вклада в прочность с увеличени-

ем соотношения dAl2O3 /dNiAl. В случае материа-

лов [15, 19, 23] и полученных в настоящей работе 

мы имеем тенденцию к снижению вклада по Ан-

селлу—Ленелу в прочность с увеличением параме-

тра dAl2O3 /dNiAl.

На кривой внутреннего трения для образца 

NiAl—42%Al2O3 имеется несколько экстремумов 

при t = 200÷250 °C, 300÷400 °C и 470÷550 °C (см. рис. 4). 

Скорее всего, они связаны с термической релак-

сацией, которая лучше выражена по сравнению 

с модифицированным материалом. В этой связи 

возможно, что наночастицы шпинели мешают 

диффузии алюминия через границы между зерна-

ми NiAl и дополнительному растворению алюми-

ния в сплаве, повышая демпфирующие способно-

сти и снижая внутреннее трение [26]. 

Волнения на кривой внутреннего трения для 

материала без наночастиц можно объяснить тем, 

что адгезия между частицами компонентов хуже, 

Рис. 7. Оценка вклада дисперного упрочнения 

в прочность композитов по Анселлу–Ленелу 

в зависимости от содержания Al2O3

Fig. 7. Evaluation of Ansell-Lenel dispersion hardening 

contribution to composite strength depending 

on Al2O3 content 
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чем в материале со шпинелью, которая способ-

ствует адгезии на наноуровне между микрочас-

тицами оксида алюминия, а возможно, и между 

Al2O3 и NiAl, а также нивелирует влияние разно-

сти в термических коэффициентах. Кроме того, 

согласно [27] в интервале температур 773—923 °С 

в NiAl происходит активная миграция атомных 

дефектов. В работе [28] пики при температурах 

673—873 °С объясняются движением дислокаций 

путем формирования пар перегибов скольжения 

[29], природа которых описана в ряде источников 

[30, 31]. Дислокации, которые испытывают тре-

ние решетки, перемещаются по механизму пары 

скольжения: небольшая часть дислокации вытал-

кивается приложенным напряжением в следую-

щую область Пайерлса, создавая 2 перегиба про-

тивоположных знаков. Затем эта пара перегибов 

расширяется вдоль дислокации, что приводит к 

перемещению всей дислокации в следующую об-

ласть, и так далее. Этот механизм развивается при 

сильной термической активации.

Затухание при t = 700÷750 °C скорее всего свя-

зано с началом появления фаз Ni3Al и Ni2Al3 и 

возможным движением границ, соединяющих их 

с матрицей, вызванным упругим смещением или 

дополнительным растворением Al в Ni [32—34]. 

Появление экстремумов при высоких темпера-

турах на кривых внутреннего трения может быть 

вызвано сдвигом фазовых границ интерметал-

лидов и оксидной составляющей из-за разли-

чия коэффициентов термического расширения: 

(7÷9)·10–6 °С–1 для Al2O3 [35] и (8÷15)·10–6 °С–1 для 

системы Ni—Al [36].

Несмотря на то, что полученные образцы ком-

позитов имели более низкую прочность по сравне-

нию с приготовленными горячим прессованием 

материалами, следует отметить, что в условиях 

радиационного воздействия при высоких темпе-

ратурах, согласно исследованиям [37—39], матери-

алы с крупным зерном проявляли лучшую устой-

чивость. Кроме того, при облучении материалов с 

размером зерна более 2 мкм их твердость возрас-

тает в широком интервале значений флюенса по 

сравнению с мелкозернистыми [40]. 

Выявленная особенность может быть исполь-

зована для повышения ресурса работы узлов де-

талей, которые работают в условиях повышенного 

износа, трущихся пар и т.п. В этой связи моди-

фикация крупнозернистых композитов системы 

NiAl—Al2O3 наночастицами шпинели в малых ко-

личествах выглядит приемлемой с точки зрения 

упрочнения как при комнатной, так и при повы-

шенных температурах эксплуатации в условиях 

воздействия ионизирующего излучения.

Выводы

1. Методом искрового плазменного спекания 

получены керметы системы NiAl—Al2O3 с до-

бавкой наночастиц алюмомагниевой шпинели 

MgAl2O4. Образцы имеют равномерную микро-

структуру. Наночастицы шпинели расположены 

вдоль границ зерен композита. Согласно результа-

там рентгенофазового анализа образцы матрично-

го материала NiAl—Al2O3 имеют фазовую стабиль-

ность от 25 до 800 °С.

Рис. 8. Зависимость прочности на изгиб керметов (а) и их упрочнения по Анселлу–Ленелу (б) 

от соотношения диаметров зерен их компонентов

Fig. 8. Dependence of cermet bending strength (а) and Ansell-Lenel hardening (б) on the grain diameter ratio 

of their components
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2. При исследовании температурной зависимо-

сти внутреннего трения установлено, что введение 

0,05 об. % наночастиц алюмомагниевой шпинели 

приводит к лучшему демпфированию колебаний 

вплоть до температуры 600 °С.

3. Показано, что наночастицы алюмомагние-

вой шпинели оказывают положительное влияние 

на предел прочности при поперечном изгибе кер-

метов NiAl—Al2O3 в диапазоне температур испы-

тания 25—800 °С.
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