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В порядке обсуждения

Аннотация: Исследован процесс формирования композиционного материала углеграфит–свинец методом пропитки по-
ристого каркаса АГ-1500 расплавом свинца, содержащего 2 ат.% Cu. Описана кинетика заполнения открытой пористости 
углеграфита (УГ) металлическим расплавом в режиме постоянного нагрева печи и устройства для пропитки. Особенно-
стью данного способа является объемное расширение сплава свинца, пропитывающего пористый углеграфит. Его поме-
щают в герметичную стальную емкость, заполненную свинцом на 2/3 объема, вакуумируют, доливают расплав и герме-
тизируют. Далее устройство размещают в печи таким образом, чтобы сплав свинца с медью, уже имеющий температуру 
ниже температуры ликвидуса на 20–30 °С при нагреве в печи до 900 °С, пропитывал УГ-каркас с дальнейшим расширением 
при постоянном нагреве. Капилляры пористого каркаса заполняются в ходе непрерывного роста температуры расплава. 
После извлечения УГ, пропитанного сплавом свинца, его исследовали с помощью рентгеноспектрального и энергодис-
персионного методов анализа. Выявлено перераспределение элементов пропитывающего сплава на границе УГ-каркас–
Pb-сплав в зависимости от его исходного состава. Так, за время пропитки сплавом Pb–2%Сu углеграфитового каркаса 
под давлением до 5 МПа на внутренней поверхности пор и на границе со сплавом происходит перераспределение меди, 
которое приводит к образованию межфазного слоя, содержащего 70 % Cu. В ходе проведенных исследований удалось 
получить композит с содержанием меди 1,85 ат.% в пропитывающем Pb-сплаве на поверхности раздела с углеграфитом.
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Abstract: The study covers the process of carbon-graphite – lead composite formation by impregnating a porous AG-1500 scaf-
fold with a lead melt containing 2.0 at.% Cu. The paper describes the kinetics of filling the carbon-graphite open porosity with 
molten metal with the continuously heated furnace and impregnating device. A feature of this method is the volumetric expansion of 
the lead alloy impregnating porous carbon-graphite. It is placed in a sealed steel container filled with lead by 2/3 of its volume with 
further vacuuming, melt adding and sealing. Then the device is placed in the furnace so that the lead-copper alloy, already having 
a temperature below the liquidus temperature by 20–30 °C when heated in the furnace to 900 °C, impregnates the carbon-graphite 
scaffold with further expansion at constant heating. Porous scaffold capillaries are filled as the melt temperature continuously in-
creases. Once graphite-carbon impregnated with lead alloy is taken out, it was investigated using X-ray spectral and energy-disper-
sive analysis. It was found that the elements of the impregnating alloy were redistributed at the carbon-graphite scaffold/Pb alloy 
interface depending on its initial composition. During the carbon-graphite scaffold impregnation with the Pb–2%Сu alloy under a 
pressure of up to 5 MPa, copper redistribution occurs on its inner pore surface and the boundary with the alloy, which leads to the 
formation of an interphase layer containing 70 % Cu. The conducted research made it possible to obtain a composite with a copper 
content of 1.85 at.% in the impregnating Pb alloy at the interface with carbon graphite.
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Введение

Одним из способов получения композицион-

ных материалов является пропитка твердых неме-

таллических каркасов расплавами металлов. В част-

ности, композиты на основе углеграфитового (УГ) 

каркаса и свинца можно использовать для из-

готовления вкладышей радиальных и упорных 

подшипников, направляющих втулок, пластин, 

поршневых колец, радиальных уплотнений в раз-

личных машинах, приборах и механизмах [1—3].

Для пропитки пористых углеграфитовых мате-

риалов металлическими расплавами используют 

апробированные технологии, такие как автоклав-

ная пропитка и компрессионное литье.

Автоклавный метод позволяет осуществить 

пропитку пористых каркасов металлическими 

расплавами при давлении аргона ~10 МПа и тем-

пературе 350 °С (для сплава свинца с оловом марки 

СО5) в течение 60 мин [3]. Технология компрес-

сионного литья включает размещение пористого 

УГ-каркаса в пресс-форме, заливку дозы матрич-

ного расплава и создание с помощью плунжера 

давления на расплав ~10 МПа при температуре 

350 °С (для сплава СО5) в течение 0,3—0,5 мин [4].

Цель настоящей работы — исследование про-

цесса пропитки УГ-каркаса сплавом системы 

Pb—Cu и определение растворимости меди в свин-

це, наблюдающейся при пропитке с целью совер-

шенствования технологии получения композитов 

УГ—свинец. При этом применен разработанный в 

ВолгГТУ способ безгазостатной пропитки в герме-

тичном устройстве, где давление на пропитываю-

щий сплав и, соответственно, его перемещение в 

порах УГ, создается за счет его термического (теп-

лового) расширения в замкнутом объеме [5]. 

Методика и материалы

В качестве объектов исследования использо-

вали углеграфит марки АГ1500 с открытой пори-

стостью 14—16 % и средним диаметром пор 60—

80 мкм и пропитывающий сплав свинца с медью 

(Pb—2%Cu) [4]. 

Образцы композита получали следующим об-

разом (рис. 1). Предварительно в отдельном тигле 

расплавляли сплав свинца, а в другой тигель, 

температура которого не превышала 300 °С, поме-

щали образец пористого УГ 2 с медной проволо-

кой. Далее УГ-каркас фиксировали специальным 

держателем для предотвращения его всплытия 

на поверхность жидкого свинца, после чего вну-

тренний объем устройства с расплавом и образ-

цом вакуумировали до давления остаточных газов 

0,01 МПа [5]. В другой печи заранее нагревали до 

температуры 650 °С крышку 3 и болт-поршень 6. 

Далее разогретой крышкой накрывали холодную 

нижнюю часть устройства 1 с УГ и сплавом свин-

ца 4, температура которого составляла 320 °С и че-

рез отверстие в крышке заливали расплав свинца 

доверху, после чего в резьбовое отверстие вкру-

чивали предварительно разогретый до 900 °С 

болт-поршень 6 (не допуская попадания внутрь 

воздуха). Собранную конструкцию снова помеща-

ли в печь, разогретую до 900 °С.

Давление пропитывающего сплава внутри гер-

метичной емкости, где осуществляется пропитка 

пористого УГ, изменяется в ходе процесса от 2 до 

Рис. 1. Схема устройства для пропитки пористого 

углеграфита металлическим расплавом

1 – нижняя часть устройства для пропитки; 2 –пористый УГ; 

3 – крышка; 4 – пропитывающий сплав Pb–2%Cu; 

5 – медная прокладка; 6 – болт-поршень

Fig. 1. Diagram of the device for porous carbon-graphite 

impregnation with molten metal

1 – lower part of the impregnation device; 2 – porous carbon-

graphite; 3 – cover; 4 – Pb–2%Cu impregnating alloy; 

5 – copper gasket; 6 – piston bolt
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5 МПа (расчет и методика приведены в работе [4]). 

Давление возникает за счет термического (тепло-

вого) расширения свинца при его нагреве до тем-

пературы 900 °С. 

Анализ распределения химических элементов в 

композите определяли с помощью рентгеноспек-

трального анализа на приборе Camеbax («Cameca», 

Франция) и двухлучевого микроскопа Versa 3D 

(США) [4].

Результаты экспериментов 

и их обсуждение

На основании выполненных экспериментов 

можно предложить следующую модель (схему) 

движения Pb—Cu-расплава по открытой поре-

капилляру условной длиной 100 мм (рис. 2). 

Известно, что объем расплава при переходе 

сплава свинца с медью из твердого состояния в 

жидкое увеличивается на 3,2—4,0 % [6]. Поэтому 

дальнейший нагрев образца композита в устрой-

стве для пропитки от 327 до 900 °С приводит к рас-

четным значениям давления расплава свинца от 2 

до 5 МПа соответственно [4].

Однако сложность представления модели дви-

жения расплава Pb—Cu по открытой поре (капил-

ляру) заключается в том, что жидкий металл в поре 

УГ (на рис. 2 он показан в момент расплавления) и 

начало его движения совместно с порцией свинца, 

проникнувшего внутрь поры в результате вакуум-

ной пропитки, — это подготовительный этап [4]. 

На первом этапе процесса пропитки (участок A, 

рис. 2) давление металла при фазовом переходе 

Pb—Cu-сплава из твердого состояния в жидкое 

достигает ~2 МПа, что позволяет заполнить услов-

ный капилляр на длину ~20 мм. В результате тер-

мического расширения предыдущего слоя металла 

в капилляре длиной 20 мм пропитка продолжает-

ся также за счет увеличения этого объема металла 

при дальнейшем росте температуры (участок А1). 

На участке Б заполнение пор происходит в 

результате перетока расплава из мелких пор в 

крупные за счет действия давления металла в ка-

пиллярной системе. Расплав свинца является 

несмачивающей жидкостью для УГ, и в этом слу-

чае заполнение пор происходит по эффекту гисте-

резиса капилляра (участок Б1) [7]. 

На участке В давление металла в поре и запол-

нение им части капилляра на длину ~7÷10 мм обу-

словлено скоростью нагрева печи (8 °С/мин). При 

этой температуре (327°С через 1мин — 335°С и т.д.) 

жидкий свинец двигается в поре с минимальной 

скоростью 0,042 мм/с [8]. Дополнительное созда-

ние градиента температуры (при увеличении ско-

рости нагрева до 20 °С/мин) и давление расплава 

свинца позволяют существенно увеличить ско-

рость его потока в капилляре до 0,078 мм/с (учас-

ток В1) [9].

Рис. 2. Схема движения потока металла в капилляре при пропитке под давлением внешней среды – газа (а) 

и расплава (б)

Fig. 2. Diagram of metal movement in a capillary when impregnating under the pressure of external medium – gas (а) 

and melt (б)
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На участке Г давление и время заполнения ча-

сти поры (участка капилляра) зависят от плавного 

увеличения температуры за определенный проме-

жуток времени. Проходя по сечению поры, металл 

аккумулируется в тупиковых порах («карманах») и 

за счет механизма термического расширения про-

двигается дальше в капилляр под действием дав-

ления Р = 2÷5 МПа в зависимости от повышения 

температуры (участок Г1) [10, 11].

На участке Д капиллярное перемещение жид-

кости может вызывать градиент капиллярного 

давления, возникающий в результате различия 

кривизны поверхностей менисков в капилляре 

переменного сечения (рис. 3) (участок Д1). Данное 

явление учитывается за счет увеличения показан-

ного объема металла при дальнейшем росте темпе-

ратуры.

На участке Е аналогичный эффект наблюда-

ется и при изменении поверхностного натяжения 

при адсорбции элементов, которые снижают ее по-

верхностное натяжение. Жидкость перемещается 

в том направлении, где адсорбция вещества на ее 

поверхности меньше (эффект Маранго—Гиббса) 

(участок Е1) [13].

Таким образом, устройство для пропитки на-

ходится в режиме постоянного нагрева, запол-

нение капилляра происходит с непрерывным 

увеличением температуры расплава на основе 

свинца, путь, пройденный металлом, сохраняет-

ся, а давление в капилляре аккумулируется и спо-

собствует дальнейшему продвижению жидкости 

(см. рис. 2). 

Одним из преимуществ безгазостатного метода 

пропитки является наличие не только предпола-

гаемого диффузионного, но и механического (фи-

зического) взаимодействия расплава с УГ-поверх-

ностью пор каркаса. В сравнении с автоклавной 

пропиткой данный метод имеет невысокие ско-

рости заполнения капилляров жидким металлом 

Рис. 3. Передвижение жидкости в капилляре 

переменного сечения под действием разности 

капиллярных давлений [12]

Fig. 3. Liquid movement in a variable section capillary 

under the action of capillary pressure difference [12]

Рис. 4. Диаграмма состояния системы Cu–Pb [22]

Fig. 4. Diagram of Cu–Pb system state [22]
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и пропитки, поэтому диффузионное взаимодей-

ствие металлического расплава с поверхностью 

пропитываемого пористого УГ возможно, и оно 

также влияет на адгезионную прочность межфаз-

ной границы композита [14—18].

Известно, что растворимость Cu в жидком Pb 

находится в интервале температур от эвтектичес-

кой до монотектической. Кривая растворимости 

пересекает монотектическую линию при 67 ат.% 

Pb. Авторы [19, 20] показали, что растворимость Pb 

в Cu при температуре 600 °С находится в пределах 

0,09 ат.% Pb. В работе [21] на основании термоди-

намических данных представлена обобщенная 

диаграмма Cu—Pb. Другие исследователи [21, 22] 

также считают, что растворимость Cu в Pb не пре-

вышает 0,023 ат. % Cu (рис. 4). 

Рис. 6. Карты распределения свинца (а), меди (б) и углерода (в) в образце композита на основе углеграфита, 

пропитанного сплавом Pb–2%Cu (×1000) [23]

Fig. 6. Charts of lead (а), copper (б) and carbon (в) distribution in the composite sample based on carbon-graphite 

sample impregnated with Pb–2%Cu alloy (×1000) [23]

Рис. 5. Микроструктура образца композита (а) (×300) и схема исследования (б)

А – поверхность пропитки, В – центр образца 

Fig. 5. Microstructure of composite sample (а) (×300) and study flow diagram (б)

А – impregnation surface, В – sample center 

a

a в

б

б
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Однако на основании выполненных в ВолгГТУ 

исследований было определено изменение рас-

творимости элементов расплава в зависимости от 

условий проведения эксперимента. Следует от-

метить, что мы впервые столкнулись с подобным 

эффектом в неоднократно повторяемых сложных 

технологических условиях получения композици-

онного материала УГ—свинец.

Характерную структуру композита (рис. 5) изу-

чали с поверхности пропитки (обл. А) и в центре 

образца (обл. В) с размерами h = 30 мм и L= 50 мм. 

На рис. 6 показано распределение химических 

элементов в композиционном материале: светлые 

поля — поры, заполненные сплавом свинца с медью, 

темные поля — углеграфитовый каркас (рис. 6, а). 

В ходе исследований было экспериментально 

установлено перераспределение элементов меж-

ду фазами пропитывающего сплава. За время 

пропитки сплавом Рb—2%Сu углеграфитового 

каркаса под давлением до 5 МПа на границе «по-

верхности поры — расплав» наблюдается перерас-

пределение меди: ее содержание у поверхности 

капилляра может достигать 70 %. Также согласно 

методике расчета по уравнению Дюпре—Юнга из-

меняется величина работы адгезии с 110 кДж/моль 

у свинца до 135 кДж/моль у Pb—Cu-сплава [4]. При 

этом медь является менее активным элементом по 

положению в электрохимическом ряду активно-

сти металлов по сравнению со свинцом: Сu — 1,90 

и Рb — 2,33 [24].

На рис. 7 представлено изображение исследу-

емой зоны межфазной границы образца углегра-

фит—сплав Pb—Cu. 

Межфазная граница хорошо различима, и ее 

размеры позволяют провести исследования хи-

мического состава с помощью двухлучевого ми-

кроскопа Versa 3D (рис. 7, т. 1). Установлено, что 

на межфазной границе содержание меди в составе 

композита составляет 1,85 ат. % (рис. 8).

Заключение

Предложен механизм безгазостатной пропит-

ки углеграфита расплавом Pb—Cu с помощью 

разработанного в ВолгГТУ способа в герметич-

ном устройстве, где давление на пропитывающий 

сплав (и его перемещение в порах УГ) создается за 

Рис. 7. Микроструктура межфазной границы 

композита углеграфит/сплав Pb–Cu (×63000)

Светлое поле – пропитывающий Pb–Cu-сплав, 

темное – углеграфит АГ-1500

Fig. 7. Microstructure of carbon-graphite/Pb–Cu alloy 

composite interphase boundary (×63000)

Light field – impregnating Pb–Cu alloy, 

dark field – AG-1500 carbon-graphite

Рис. 8. Распределение химических элементов на межфазной границе углеграфит/сплав Pb–Cu

Fig. 8. Distribution of chemical elements on the carbon-graphite/Pb–Cu alloy interphase boundary

Элемент Мас.% Ат.%

CK 15,51 75,03

PbM 82,46 23,12

CuK 2,03 1,85
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счет его термического (теплового) расширения в 

замкнутом объеме.

Проведенные эксперименты позволили выя-

вить изменение растворимости элементов системы 

Pb—Cu при пропитке под давлением углеграфито-

вого каркаса сплавом на основе свинца. 

На основании полученных результатов в даль-

нейшем будет более подробно исследован меха-

низм перераспределения меди или другого ле-

гирующего элемента на межфазной границе с 

пропитывающим расплавом и пористым углегра-

фитовым каркасом.
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