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Анализ современной научно-технической информации свидетельствует о больших перспективах использования компози-
ционных материалов (КМ) на основе системы Al–Al2O3. В работах кафедры материаловедения и технологии обработки ма-
териалов МАИ показано, что перспективным способом получения КМ на основе алюминия является реакционное спекание 
на воздухе заготовок из высокодисперсных порошков марки ПАП-2. Однако для практической реализации предлагаемого 
метода необходимо было решить ряд проблем, в частности связанных с их низкими технологическими свойствами: отсут-
ствием текучести и крайне низкой насыпной плотностью. Для изменения характеристик исходного порошка в работе изу-
чены и предложены различные методы его гранулирования, а также описаны их физико-химические аспекты. Для гранули-
рования алюминиевой пудры ПАП-2 применяли различные технологические подходы, в основе которых лежат следующие 
технологические операции: нагрев пудры на воздухе с последующей изотермической выдержкой при температуре 350 °С, 
введение в ее состав разбавленного водой натрий-силикатного стекла, механическая обработка пудры в высокоэнергети-
ческой планетарной мельнице, ее термообработка в вакууме при температуре 650 °С, инициирование реакции омыления 
стеарина на поверхности чешуйчатых частиц ПАП-2 с образованием органического компонента – пластификатора. Уста-
новлено, что предложенные способы гранулирования промышленного порошка марки ПАП-2 обеспечивают возможность 
улучшения и варьирования технологических характеристик исходного порошка, а также модифицирование его состава 
и структуры. Наиболее высокий показатель насыпной плотности (до 1,25 г/см3) достигается при использовании способа 
механической обработки исходного порошка в высокоэнергетической планетарной мельнице с образованием округлых 
гранул размером 50–150 мкм. Наиболее технологичным и экономичным является способ, основанный на инициировании 
химической реакции омыления стеарина на поверхности частиц порошка (насыпная плотность ~0,4 г/см3).
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вая технология, наноразмерные частицы, композиционный материал Al–Al2O3.
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Ivanov D.A., Shlyapin S.D., Valyano G.E., Fedorova L.V. 
Features of aluminum powder PAP-2 granulation in the technology of Al–Al2O3 powder composite 

with layered structure

Modern scientific technical information implies great prospects for the use of Al–Al2O3 based composite materials (CM). The pa-
pers by the Materials Science Department of Moscow Aviation University have shown the reactive air sintering of highly-dispersed 
PAP-2 powder blanks to be a promising way of obtaining the aluminum-base CM. However, it is necessary to solve a number of tech-
nological problems to apply the above technique such as the lack of fluidity and extremely low apparent density. The paper studies 
and suggests various methods of PAP-2 aluminum powder granulation with their physical and chemical aspects described. Various 
technological approaches to PAP-2 aluminum powder granulation have been used based on such process operations as powder 
heating in air followed by isothermal aging at 350 °C, adding water solution of sodium-silica glass, mechanical processing of powder 
in high-energy planetary mill, its heat treatment in vacuum at 650 °C initiating the stearin saponification reaction on the surface of 
the PAP-2 flakes followed by the formation of the organic component – plasticizer. It is found that the proposed methods of industrial 
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PAP-2 powder granulation can modify its composition and structure as well as improve and vary technological characteristics of 
the original powder. The highest value of apparent density (up to 1,25 g/cm3) is achieved when using mechanical treatment of the 
original powder in a high-energy planetary mill with the formation of rounded granules 50–150 μm in size. The most producible and 
cost-effective technique is based on initiating the chemical reaction of «stearin saponification» on the surface of powder particles 
(with apparent density of approximately 0,4 g/cm3).

Keywords: aluminum powder PAP-2, granulation, charge, forming, sintering, heat treatment, powder technology, nanoscale 
particles, Al–Al2O3 composite material.
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Введение

Анализ современной научно-технической ин-

формации свидетельствует о больших перспекти-

вах использования композиционных материалов 

(КМ) на основе Al [1—6].

Изготовление КМ с алюминиевой матрицей, со-

держащей в качестве армирующих элементов мел-

кодисперсные частицы (например, тугоплавких 

оксидов, нитридов, карбидов, силицидов метал-

лов, интерметаллидов и синтетического алмаза), 

а также нитевидные кристаллы некоторых соеди-

нений, часто базируется на жидкофазных методах 

совмещения составляющих этих КМ [2—10]. 

Но наиболее широкие возможности для полу-

чения КМ предоставляет порошковая металлур-

гия [2, 11—19].

Хорошо известна многостадийная технология 

дисперсно-упрочненного КМ «алюминиевая ма-

трица — наноразмерные частицы алюмооксидно-

го упрочнителя» (материал САП) [11], в которой 

реализуется твердофазное совмещение матрицы и 

упрочнителя.

 В настоящее время для твердофазного совме-

щения компонентов применяются различные 

методы, в частности механическая обработка их 

порошковой смеси в высокоэнергетической пла-

нетарной мельнице с последующей обработкой 

давлением полученного продукта (холодное или 

горячее прессование, экструзия) [12—15]. При этом 

формирование алюмооксидного упрочнителя 

возможно с использованием принципа «in situ» в 

процессе механического легирования порошка на 

основе алюминия в кислородсодержащей атмос-

фере [15]. В этом случае частицы алюмооксидного 

упрочнителя синтезируются вследствие протека-

ния реакции «твердое (Al) — газ (O2)», активиру-

емой ударно-истирающим воздействием твердо-

сплавных помольных тел.

В работах кафедры материаловедения и техно-

логии обработки материалов МАИ было показано, 

что перспективным способом получения КМ на 

основе алюминия является реакционное спекание 

на воздухе заготовок из высокодисперсных по-

рошков марки ПАП-2 [20—22]. Наиболее близка к 

этому способу упомянутая выше технология мате-

риала САП, обладающего работоспособностью до 

температуры порядка 500 °С.

Для практической реализации предлагаемого 

способа необходимо было решить ряд проблем, ко-

торые не позволяли раньше использовать порошок 

ПАП-2 в традиционных процессах порошковой 

металлургии, в частности из-за его низких техно-

логических свойств: отсутствия текучести и край-

не низкой насыпной плотности. В качестве основ-

ного способа изменения характеристик исходного 

порошка в работе предложены различные методы 

его гранулирования. 

Методика эксперимента 

и исследования

Для гранулирования алюминиевой пудры 

ПАП-2 (ГОСТ 5494-95) использовали пять различ-

ных способов:

1. Навеску ПАП-2 помещали в алюминиевую 

емкость и нагревали на воздухе до температуры 

350 °С с последующей изотермической выдержкой, 
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в течение которой происходило полное выгора-

ние стеарина на поверхности чешуйчатых частиц 

пудры с его заменой на пассивирующую алюмо-

оксидную пленку наноразмерной толщины. В ре-

зультате достигалось комкование пудры. Данный 

порошковый продукт обозначим ПК (пудра ком-

кованная).

2. В состав ПК вводили разбавленное водой 

натрий-силикатное жидкое стекло как клеящий 

компонент в количестве 3—6 мас.% (в пересчете 

на сухой остаток вещества) и производили переме-

шивание. Получали порошковый продукт ПК-NS 

(пудра комкованная с добавкой Na2O и SiO2).

3. ПК подвергали механической обработке 

(МО) твердосплавными шарами в высокоэнер-

гетической планетарной мельнице на воздухе, 

в результате которой происходило образование 

округлых гранул вследствие холодной сварки че-

шуйчатых частиц (порошковый продукт ПК-МО).

4. ПК подвергали вакуумной термообработке 

(ВТО) при температуре 650 °С, в результате кото-

рой происходило образование гранул — агломера-

тов из чешуйчатых частиц (порошковый продукт 

ПК-ВТО).

5. Гранулирование исходной пудры ПАП-2 

осуществлялось путем инициирования реакции 

омыления стеарина на поверхности чешуйчатых 

частиц за счет введения раствора жидкого стекла. 

При этом образовывался органический компо-

нент — пластификатор, позволяющий протирать 

полученную пластичную массу через ячейки сита 

(порошковый продукт ПГ-1 — пудра гранулиро-

ванная). 

Исследование фазового состава гранул выпол-

няли методом рентгенофазового анализа (РФА) 

на установке «Дрон-3» (излучение CuKα) по стан-

дартной методике, а их структуру изучали методом 

растровой электронной микроскопии (РЭМ) на 

электронном микроскопе «Hitachi-F405 A» (Япо-

ния).

Насыпную плотность гранулированного мате-

риала после утряски рассчитывали по отношению 

его массы к занимаемому им объему, определяя 

среднее арифметическое трех измерений.

Результаты и их обсуждение

Особенности получения 

порошкового продукта ПК

Комкование пудры ПАП-2 происходило вслед-

ствие образования микрогранул из чешуйчатых 

частиц при ее нагреве на воздухе при весьма мед-

ленном отводе газообразных продуктов сгорания 

стеарина. Специфика режима термообработки 

ПАП-2 на воздухе, определяющего кинетику газо-

выделения, рассматривалась нами ранее в работе 

[20].

При этом собственно формирование микрогра-

нул можно представить следующим образом. По 

мере удаления стеарина постепенно увеличивает-

ся общая площадь контакта между образующими-

ся оксидными областями на поверхностях сосед-

них чешуйчатых частиц. Между этими оксидными 

областями имеет место адгезионное взаимодей-

ствие. К моменту завершения изотермической вы-

держки (при t = 350 °С) вся поверхность чешуйча-

тых частиц представлена алюмооксидной фазой, 

по которой наблюдается их взаимное припекание 

за счет диффузии с образованием слоистых паке-

тов — микрогранул. 

На рис. 1 показаны микрогранулы размером 

15—30 мкм, образующиеся в объеме комкованной 

пудры, а на рис. 2 — припеченные по поверхност-

Рис. 1. Вид микрогранул (1) из чешуйчатых частиц 

в объеме комкованной пудры

Рис. 2. Вид чешуйчатых алюминиевых частиц (1) 

в составе микрогранул
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ной алюмооксидной фазе чешуйчатые алюмини-

евые частицы в составе микрогранул. Насыпная 

плотность ПК составляла 0,2—0,25 г/см3.

Согласно данным РФА полученный порошко-

вый продукт представлен алюминием (90 об.%) и 

γ-Al2O3 (10 об.%).

Особенности получения 

порошкового продукта ПК-NS

В этом случае гранулирование пудры обеспе-

чивается благодаря клеящей способности жидкого 

стекла. После высыхания смеси ПК с разбавлен-

ным раствором жидкого стекла имело место об-

разование скоплений (40—60 мкм) из склеенных 

между собой чешуйчатых частиц, которые можно 

рассматривать как гранулы. 

Подробно аспекты реакционного спекания по-

рошковых заготовок, содержащих сухой остаток 

жидкого стекла (СОЖС), рассмотрены нами в ра-

боте [21].

Насыпная плотность ПК-NS составляла 0,40—

0,43 г/см3 (при содержании СОЖС в пределах 3—

6 мас.%). 

Полученный порошковый продукт представ-

лен алюминием (90 об.%), γ-Al2O3 (10 об.%) и рент-

геноаморфной фазой, относящейся к гидросили-

кату натрия.

Особенности получения 

порошкового продукта ПК-МО

Важным достоинством способа механической 

обработки с целью гранулирования ПК являются 

его значительная производительность, возмож-

ность достижения высокой однородности про-

дукта по размерам получаемых гранул, а также 

высокая степень воспроизводимости результата 

гранулирования. 

Физико-химические процессы, происходящие 

в процессе МО чешуйчатых алюминиевых частиц 

в высокоэнергетической планетарной мельнице, 

описаны нами в работе [20]. Дополнительно от-

метим, что главным из них является импульсное 

и локальное ударно-истирающее воздействие сфе-

рических твердосплавных тел на обрабатываемые 

частицы, в результате которого в зоне контакта 

этих частиц возникает температура, достаточная 

для их сварки за счет диффузии. Поэтому струк-

тура получаемых округлых гранул 1 размером 50—

150 мкм (рис. 3, а) представлена сваренными меж-

ду собой чередующимися чешуйчатыми частица-

ми 2 (структура типа «капуста»). Также видно, что 

в результате сварки нескольких гранул 3 (выделе-

ны штриховой линией) формируются наиболее 

крупные гранулы 4 (рис. 3, б). 

Насыпная плотность ПК-МО составляла 0,7—

1,25 г/см3 при варьировании времени МО от 30 до 

180 мин. 

Полученный порошковый продукт представ-

лен алюминием (100 об.%), и рентгеноаморфной 

фазой, относящейся к алюмооксидному компо-

ненту, формирующемуся вследствие истирания.

Особенности получения 

порошкового продукта ПК-ВТО

В результате вакуумной термообработки алю-

миниевого продукта ПК происходило образова-

ние гранул-агломератов 1 размером 10—50 мкм 

(рис. 4, а), что обусловлено эффектом «зонального 

уплотнения», наблюдаемого при спекании высо-

кодисперсных порошковых систем. В этом случае 

из-за стремления системы к понижению поверх-

ностной энергии возникают локальные зоны, в 

Рис. 3. Вид гранул, полученных методом МО 

продукта ПК

а – округлые гранулы (1) и сваренные чешуйчатые 

частицы (2) в объеме округлых гранул; 

б – сваренные гранулы (3) в объеме наиболее крупных гранул (4)
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объеме которых происходят преимущественная 

усадка и уплотнение с формированием слоистых 

агломератов 1, отрывающихся друг от друга по 

межагломератным границам.

Каждая гранула — слоистый агломерат — со-

стоит из припеченных по плоскостям чешуйчатых 

частиц 2 (рис. 4, б).

Кроме того, методами РФА и РЭМ установлено, 

что на поверхности чешуйчатых частиц, составля-

ющих слоистые агломераты, фиксируются алюмо-

оксидные включения наноразмерного диапазона 

(рис. 5). Они образуются вследствие отличия ко-

эффициентов термического расширения (КТР) 

алюминиевой основы пластинчатой частицы 

(37,3·10–6 °С–1) и пассивирующей ее поверхностной 

алюмооксидной пленки (7,33·10–6 °С–1). 

Указанное отличие КТР (не менее чем в 5 раз в 

интервале t = 20÷600 °С) приводит к растрескива-

нию алюмооксидной пленки с образованием алю-

мооксидных зерен — нановключений, которые в 

процессе термообработки стремятся к сфероиди-

зации, что определяет их округлую форму. 

Насыпная плотность ПК-ВТО составляла 

0,37—0,40 г/см3, фазовый состав этого порошка со-

впадал с фазовым составом ПК. 

Особенности получения 

порошкового продукта ПГ-1

Получение данного порошкового продукта 

обеспечивается благодаря возможности иниции-

рования химической реакции омыления стеарина 

на поверхности чешуйчатых частиц ПАП-2, опи-

санной нами ранее в работе [22].

Отметим, что для реализации этого химиче-

ского процесса необходимо производить весьма 

интенсивное перемешивание заданной навески 

алюминиевой пудры со щелочью — продуктом гид-

ролиза жидкого натрий-силикатного стекла. При 

этом образующиеся в результате данной реакции 

стеарат натрия и глицерин равномерно распределе-

ны по поверхности чешуйчатых частиц и выполня-

ют функцию пластификатора, который позволяет 

формировать гранулы путем продавливания смеси 

через сито. Соответственно размер ячеек сита опре-

деляет размер получаемых гранул (рис. 6). 

После сушки гранулы обладают хорошей теку-

честью, легко заполняют гнездо пресс-формы (на-

сыпная плотность ПГ-1 составляет 0,35—0,4 г/см3). 

Кроме того, данный порошковый продукт облада-

ет высокой пластичностью, что делает возможным 

его эффективное экструдирование.

Рис. 4. Вид гранул, полученных методом ВТО 

продукта ПК

а – вид гранул-агломератов (1) в составе порошка; 

б – чешуйчатые частицы (2) в составе гранулы-агломерата, 

выделенной штриховой линией

Рис. 5. Вид поверхности чешуйчатой частицы (1) 

в составе гранулы-агломерата 

и наноразмерные алюмооксидные частицы (2)
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В случае необходимости можно производить 

выжиг пластификатора из состава гранул по 

специальному режиму — как на воздухе, так и в 

вакууме. При выжиге пластификатора на воздухе 

получали продукт ПГ-2, фазовый состав которого 

совпадал с фазовым составом ПК (дополнительно 

в нем фиксировались следы углеродного остатка). 

При выжиге в вакууме (продукт ПГ-3С) количе-

ство углеродного остатка составляло ~3 об.%, что 

делает использование данного порошка перспек-

тивным для изготовления антифрикционного 

алюмографитового материала.

Насыпная плотность ПГ-2 и ПГ-3С совпадала с 

этим показателем для ПГ-1.

Заключение

Рассмотрены различные способы гранулирова-

ния промышленного порошка марки ПАП-2, обе-

спечивающие возможность улучшения и варьиро-

вания его технологических характеристик, а также 

модифицирования его состава и структуры. 

 Наиболее высокий показатель насыпной плот-

ности (до 1,25 г/см3) достигается при использова-

нии механической обработки исходного порошка 

в высокоэнергетической планетарной мельнице 

с образованием округлых гранул размером 50—

150 мкм.

Самым технологичным и экономичным яв-

ляется способ, основанный на инициировании 

химической реакции омыления стеарина на по-

верхности частиц порошка (насыпная плотность 

~0,4 г/см3).

Исследования выполнены в рамках базовой части 

государственного задания вузам № 11.7568.2017/Б4 

с использованием оборудования ресурсного центра 

коллективного пользования «Авиационно-космические 

материалы и технологии» МАИ.
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