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Введение

В настоящее время нанопорошки (НП) на ос-

нове никеля находят достаточно широкое приме-

нение в различных областях промышленности, в 

УДК 620.22 + 544.4 : 537.63
DOI dx.doi.org/10.17073/1997-308X-2016-1-4-11

Особенности получения 

нанодисперсных и микронных никелевых порошков 

водородным восстановлением в вихревом магнитном поле

© 2016 г.  В.М. Нгуен, Ю.В. Конюхов, Д.И. Рыжонков, С.И. Котов

Национальный исследовательский технологический университет «МИСиС», г. Москва

Статья поступила в редакцию 30.09.15 г., доработана 16.10.15 г., подписана в печать 19.10.15 г.

Исследованы кинетические закономерности протекания процессов восстановления нанодисперсных и микронных нике-
левых порошков водородом в неподвижном слое, в слое с наложением бегущего магнитного поля высокой мощности и в 
вихревом слое, создаваемом ферромагнитными телами под действием данного поля. Кинетические параметры процесса 
рассчитывали в условиях линейного нагрева и в изотермии с использованием моделей Фримена–Кэрола и Мак Кевана 
соответственно. С помощью таких методов, как термогравиметрия, рентгеновская дифрактометрия, измерение удель-
ной поверхности по низкотемпературной адсорбции азота и электронная сканирующая микроскопия, были исследованы 
свойства исходных, промежуточных и конечных продуктов.

Ключевые слова: нанопорошки, никель, оксид, степень восстановления, неподвижный слой, магнитное поле, аппарат 
вихревого слоя, механоактивация, константы скорости, ферромагнитные рабочие тела, термогравиметрический анализ, 
удельная поверхность.
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технике, медицине и т.д. Например, в порошко-

вой металлургии их используют для создания 

различных наноструктурных материалов, таких 
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как твердые сплавы с повышенными прочнос-

тью, износостойкостью и ударной вязкостью, дис-

персно-упрочненные и модифицированные кон-

струкционные сплавы с улучшенными физико-

химическими и эксплуатационными характери-

стиками; в качестве катализаторов для синтеза 

нанотрубок из углеводородов, очистки отходя-

щих газов, переработки промышленных отходов 

и т.д.

Для получения НП никеля применяют методы 

электрического взрыва проводников, плазмохи-

мического синтеза и распыления расплава струей 

газа, которые являются высокоэнергозатратны-

ми и, как правило, не позволяют контролировать 

свойства продукта в ходе его получения [1]. В связи 

с этим особую актуальность приобретает исполь-

зование достаточно простых, экологически безо-

пасных и энергоэффективных способов синтеза 

НП. Этим требованиям отвечает химико-метал-

лургический метод, заключающийся в осаждении 

кислородсодержащих соединений металлов, от-

мывке, сушке, разложении и восстановлении [2], — 

достаточно простой, производительный, позволя-

ющий отслеживать свойства продукта на каждой 

стадии его получения. Готовые НП характеризу-

ются чистотой и узким распределением частиц по 

размерам. Кроме того, в качестве исходного сырья 

в данной технологии возможно применение отхо-

дов, в том числе техногенных [3].

Наиболее долгой и энергозатратной стадией 

процесса является восстановление из-за необхо-

димости поддерживать заданную температуру до 

полного протекания реакций. Увеличение темпе-

ратуры восстановления приводит к интенсифи-

кации процессов спекания наночастиц и форми-

рованию порошков микронных размеров. Для по-

лучения НП никеля необходимо проводить вос-

становление нанодисперсных оксидов никеля в 

диапазоне температур 250—300 °С [4].

Использование установок с кипящим слоем 

[5] позволяет ускорить процесс восстановления 

за счет устранения диффузии через слой порош-

ка, что имеет место в неподвижном слое. Одна-

ко даже в случае кипящего слоя при восстанов-

лении газом вокруг отдельной твердой частицы 

формируется ламинарный слой, состоящий из 

газа-восстановителя и продуктов реакции [6], что 

приводит к замедлению процесса. Толщина диф-

фузионного слоя может быть уменьшена за счет 

увеличения газового потока либо реагирующей 

поверхности.

Для интенсификации технологических про-

цессов применяют методы механоактивации по-

рошкообразных материалов в мельницах, дезин-

теграторах и аналогичных измельчительных аппа-

ратах, где помимо диспергирования наблюдаются 

такие эффекты, как деформация кристаллов, об-

разование большого количества дефектов, локаль-

ный подъем температуры и давления, фазовые 

превращения, аморфизация, разрыв химических 

связей, ускорение процессов диффузии и т.д., при-

водящие к значительному повышению реакцион-

ной способности и, как следствие, к ускорению 

физико-химических процессов.

К эффективным разработкам в области меха-

ноактивации можно по праву отнести техноло-

гии, основанные на использовании энергии вра-

щающегося (бегущего) магнитного поля высокой 

мощности. Такие установки получили название 

«аппараты вихревого слоя» (АВС) [7]. Принцип ра-

боты, заложенный в АВС, основан на одновремен-

ном воздействии на обрабатываемые материалы 

вращающегося магнитного поля и механических 

рабочих тел (иголок), находящихся в смеси с об-

рабатываемыми веществами и вращающихся под 

действием этого поля. 

В работах [8—10] изучали кинетику восста-

новления оксидов Fe, Co и других металлов при 

наложении бесконтактного магнитного поля с 

ферромагнитной металлической затравкой. Было 

показано, что скорость восстановления возрастает 

при формировании в смеси достаточного количе-

ства магнитных частиц, необходимого для обеспе-

чения вращения, а температура начала восстанов-

ления снижается на 25—90 °С.

Цель работы — исследование влияния вихрево-

го магнитного поля и эффекта механоактивации 

на кинетику процессов восстановления микрон-

ного и нанодисперсного порошков оксида никеля 

водородом, а также изучение свойств полученных 

продуктов.

Материалы и методики исследований

Нанопорошок NiO был получен прокалива-

нием при температуре 300 °C в течение 2 ч нано-

дисперсного Ni(OH)2, синтезированного методом 

химического осаждения из 10 %-ного раствора 

Ni(NO3)2 щелочью при постоянном pH = 9. Перед 

прокаливанием осадок промывали дистиллиро-

ванной водой до полной отмывки анионов и суши-

ли при температуре 30 °C в муфельной печи. В ка-
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честве микрокристаллического NiO использовали 

порошок производства Уральского завода химре-

активов (МРТУ 6-09-6600-70) (рис. 1).

Видно (см. рис. 1), что наночастицы формиру-

ются в виде тонких плоских чешуек, имеющих ха-

рактерные размеры до 100 нм с толщиной до 10 нм. 

Микронный порошок NiO состоит из агрегатов с 

большим распределением по размерам (0,5—25 мкм). 

Удельная поверхность нано-NiO и микро-NiO со-

ставляет 145,2 и 6 м2/г соответственно. Рентгенов-

ский анализ показывает, что в исходных образцах 

содержится чистая фаза NiO. Уширение пиков на-

нодисперсного NiO обусловлено его высокой дис-

перностью.

Опыты по кинетике восстановления проводи-

лись в установке УАП-3 (производство ООО «Пере-

довые технологии ХХI века», г. Москва), дополни-

тельно оснащенной печью сопротивления. Схема 

установки представлена на рис. 2.

АВС представляет собой магнитный индуктор 

1 с вставляемым внутрь реактором 4 из нержаве-

ющей стали, внутри которого наводится мощное 

Рис. 1. Микрофотографии и рентгенограммы исходных порошков NiO

а – микронный; б – нанодисперсный

Рис. 2. Схема модифицированного АВС УАП-3

1 – катушка; 2 – контур водяного охлаждения; 3 – трубчатая 

печь электросопротивления; 4 – реактор из нержавеющей 

стали; 5 – ферромагнитные иглы

а б
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вращающееся электромагнитное поле, которое 

взаимодействует с рабочими телами (иголками) 5, 

приводя их в интенсивное движение, и формиру-

ется вихревой слой.

Для одной загрузки реактора использовалось 

~20 г материала, а масса ферромагнитных игл со-

ставляла 50—60 г.

Производительность генератора водорода 

САМ-1 — 80 л/ч. Газ осушался с помощью системы 

с силикагелем.

Для установления экспериментальных условий 

проведения процессов восстановления исходные 

образцы нанодисперсного и микронного оксида 

никеля были исследованы термогравиметриче-

ским (ТГ) методом с помощью термоанализатора 

SDT Q600 (TA Instruments, США) в условиях ли-

нейного нагрева со скоростью 5 °С/мин в интерва-

ле температур 25—475 °С.

Рентгеновский анализ образцов был проведен 

на рентгеновском дифрактометре «Дифрей» (АО 

«Научные приборы», г. Санкт-Петербург). При этом 

выполнялся как качественный, так и количе-

ственный фазовый анализ. В качестве источ-

ника рентгеновского излучения использовалась 

рентгеновская трубка с анодом из Cr (рабочий 

ток — до 6 мА, напряжение — до 30 кВ). Сред-

ний размер частиц (Dср, м) вычисляли по методу 

Селякова — Шеррера [11]. Его расчет по данным 

измерения удельной поверхности осуществляли 

по формуле

Dср = 6/(ρS),   (1)

где ρ — плотность исследуемого образца, кг/м3; 

S — удельная поверхность, м2/кг.

Микрофотографии нанодисперсных образцов 

были получены с помощью полевого эмиссионно-

го растрового электронного микроскопа JSM-6700F 

(JEOL, Япония).

Измерение удельной поверхности исходных, 

промежуточных и конечных образцов прово-

дилось на установке NOVA 1200 (Quantachrome 

Instruments, США) методом БЭТ по низкотемпера-

турной адсорбции азота.

Кинетические кривые восстановления для изо-

термических условий были получены гравиметри-

ческим методом анализа с помощью прецизион-

ных весов.

Расчет энергии активации процессов восста-

новления в неизотермических условиях осущест-

вляли разностно-дифференциальным методом 

с использованием модели Фримена—Кэрола [12]. 

Основное уравнение неизотермической кинетики 

имеет вид [13]

  (2)

где α — степень восстановления, доли ед.; Т — тем-

пература, К; А — предэкспоненциальный множи-

тель, с–1; b — скорость нагрева, К/с; Е — энергия 

активации, Дж/моль; R — универсальная газовая 

постоянная, Дж/(моль·К); f ′(α) = (1 – α)n — функ-

ция зависимости скорости реакции от степени 

восстановления; n — порядок реакции.

Константы скоростей протекания реакций в 

изотермических условиях (k, м/с) рассчитаны по 

кинетическому уравнению, соответствующему 

модели Мак Кевана [14]:

DсрdO[1 – (1 – α)1/3] = kτ, (4)

где dO — доля кислорода в оксиде; τ — время, с.

Результаты исследований 

и их обсуждение

Анализ ТГ-кривых, полученных в ходе восста-

новления водородом микронного NiO, показы-

вает, что процесс протекает в два этапа (рис. 3). 

На первом этапе в диапазоне температур от 275 до 

330 °С происходит сама химическая реакция вос-

становления:

NiO + H2 = Ni + H2O. (1)

Максимальная удельная скорость процесса за-

фиксирована при температуре tmax1 = 316 °С, и ее 

значение составило Vmax1 = 166,6·10–5 с–1. 

На втором этапе в диапазоне температур от 330 

до 370 °С величина Vmax2 достигает 39,0·10–5 с–1 при 

tmax2 = 341 °С. Раздвоение пика является следстви-

ем того, что крупные частицы оксида восстанав-

ливаются дольше и позже, чем мелкие.

Процесс восстановления нанодисперсного NiO 

водородом протекает в один этап (см. рис. 3), ха-

рактеризующий металлизацию однородного окси-

да никеля, в диапазоне t = 240÷310 °С с максималь-

ной удельной скоростью Vmax3 = 203,8·10–5 с–1 при 

tmax3 = 280 °С.

По результатам ТГ-анализа в условиях линей-

ного нагрева очевидно, что процесс восстановле-

ния нанодисперсного NiO протекает с более высо-

кой максимальной удельной скоростью при более 

низкой температуре по сравнению с микронным 

образцом.
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По данным ТГ-анализа разностно-дифферен-

циальным методом были рассчитаны энергии 

активации процессов восстановления: Еа = 74 и 

43 кДж/моль для микро-NiO и нано-NiO соответ-

ственно — для нанодисперсных частиц величина 

Еа оказалась почти в 2 раза меньше.

Для изучения влияния вихревого магнитного 

поля и эффекта механоактивации в АВС на кине-

тику процессов восстановления микро- и нанодис-

персного NiO на основе ТГ-анализа были выбра-

ны экспериментальные температуры 250 и 280 °С. 

Опыты проводили в условиях неподвижного слоя 

без переменного магнитного поля и с наложением 

поля (без участия игл), а также в вихревом слое.

На рис. 4 приведены кинетические кривые вос-

становления порошков нано- и микро-NiО. Рас-

считанные значения констант скорости (k) пред-

ставлены в табл. 1.

Видно (см. рис. 4), что кривые, описывающие 

процесс восстановления в магнитном поле, во всех 

случаях проходят несколько ниже кривых, полу-

ченных без наложения магнитного поля. В литера-

туре отсутствует описание подобного явления при-

менительно к процессу восстановления оксидов. 

В настоящее время влияние внешнего магнитного 

поля на физико-химические процессы — такие, как, 

например, физическая и химическая адсорбция, 

десорбция на поверхности твердых тел в гетероген-

ных системах, изучено недостаточно. Тем не менее 

в ряде работ отмечается воздействие магнитного 

поля на адсорбцию—десорбцию газообразных ре-

агентов в процессах на поверхности твердого тела 

[15, 16]. В нашем случае наложение магнитного по-

ля может сказываться на способности адсорбции 

водорода на поверхности частиц оксида никеля. 

Затруднение подвода восстановителя к реакцион-

ной поверхности частиц приводит к отставанию 

скорости восстановления в магнитном поле.

Восстановление нанодисперсных образцов в 

вихревом слое идет со скоростью в 4—5 раз боль-

Рис. 3. ТГ-кривые восстановления микронного 

и нанодисперсного NiO в атмосфере водорода

Сплошные кривые – нано, штриховые – микро

1 – изменение массы образца (m); 2 – удельная скорость 

восстановления (V)

Рис. 4. Графики временной зависимости 

степени восстановления в АВС 

образцов нано- и микро-NiO

Сплошные кривые – нано, штриховые – микро

1 – вихревой слой; 2 – неподвижный слой без магнитного 

поля; 3 – неподвижный слой с магнитным полем

Таблица 1. Константы скорости восстановления 

порошка NiO для различных условий

Вид слоя

k·1013, м/c

250 °С 280 °С 

нано-NiO нано-NiO микро-NiO

Неподвижный 

без поля
7,4 26,4 14,7

Неподвижный 

с полем
4,3 21,6 12,8

Вихревой 38,5 109,6 49,7
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шей, чем в неподвижных слоях. Например, при t =

= 250 °С процесс фактически заканчивается по-

сле 1 ч обработки. Степень превращения в непод-

вижных слоях за 1 ч при указанной температуре 

достигает только 20—30 %. Увеличение скорости 

восстановления в вихревом слое объясняется су-

щественным влиянием на процесс эффекта меха-

ноактивации. Механоактивация в вихревом слое 

приводит к локальному нагреву обрабатываемого 

материала, стимулирующему частицы к химиче-

ской реакции, а также снижает влияние диффузи-

онного слоя в ходе восстановления благодаря ин-

тенсивному перемешиванию.

Скорость восстановления образцов микронно-

го размера почти в 2 раза меньше нанодисперсных 

ввиду их меньшей удельной площади реакцион-

ной поверхности. Эффект механоактивации при 

использовании вихревого слоя позволяет увели-

чить скорость восстановления микропорошков в 

3—4 раза.

Результаты определения удельной поверхности 

и среднего размера частиц восстановленных при 

t = 280 °С порошков в различных условиях пред-

ставлены в табл. 2.

Удельная поверхность восстановленных образ-

цов значительно меньше, чем у исходного оксида 

никеля. Это объясняется протеканием процесса 

коагуляции восстановленных металлических ча-

стиц при высоких температурах. У образцов, полу-

ченных при восстановлении в магнитном поле, по 

сравнению с образцами, полученными без поля, 

величина S больше. Обработка материалов в вихре-

вом поле приводит к образованию крупных гранул.

Расчет среднего размера частиц конечных про-

дуктов по данным измерения удельной поверхно-

сти и методу Шеррера дает сравнительно близкие 

результаты. При этом самыми дисперсными явля-

ются частицы, полученные в неподвижном слое с 

наложением магнитного поля.

Как уже отмечалось, в магнитном поле фор-

мируются более мелкодисперсные частицы, чем в 

неподвижном слое без наложения поля, что также 

подтверждается результатами электронно-микро-

скопического анализа (рис. 5, а, б). Данный эффект 

Рис. 5. Микрофотографии конечных продуктов восстановления нанодисперсного NiO (а–в) 

и фрагмента ферромагнитного рабочего тела (г)

а – в неподвижном слое без магнитного поля; б – в неподвижном слое с полем; в – в вихревом слое
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может быть следствием возникновения переме-

шивания частиц после образования достаточного 

количества магнитной массы. Перемешивание не-

сколько замедляет процесс спекания и коагуляции. 

Средний размер частиц, по данным электронной 

микроскопии, при восстановлении при t = 280 °С 

составляет 58 и 83 нм соответственно с наложением 

поля и без магнитного воздействия.

На рис. 5, г представлен фрагмент рабочего те-

ла с частично зачищенной поверхностью. Анализ 

фотографии позволяет предположить, что процесс 

восстановления протекает по всему объему слоя 

перемешиваемого порошка оксида никеля. Об-

разованные частицы металлического никеля на-

липают на иголки, затем в результате соударения 

иголок между собой и о стенку реактора проис-

ходят сколы слоя налипания, формируются сво-

бодные плотные крупные частицы размером 10—

100 мкм (рис. 5, в). Полученные гранулы с таким 

размером целесообразно использовать для по-

рошковой металлургии и других целей.

Выводы

1. Разработана экспериментальная установка 

для исследования кинетики восстановления кис-

лородсодержащих соединений металлов в усло-

виях вращающегося магнитного поля и вихревого 

слоя, вызванного вращением рабочих тел.

2. Показано, что энергия активации процесса 

восстановления нанодисперсных частиц NiO поч-

ти в 2 раза меньше по сравнению с микрочасти-

цами.

3. Установлено не отмеченное ранее в литерату-

ре явление замедления процесса восстановления 

NiO в реакторе в неподвижном слое нано- и мик-

роразмерных порошков при наложении магнитно-

го поля.

4. Выявлено, что процесс восстановления в вих-

ревом слое протекает в 3—5 раз интенсивнее, чем 

в неподвижных слоях без переменного магнитно-

го поля и с полем, как для нанодисперсного, так и 

для микронного NiO. В процессе восстановления 

происходит укрупнение частиц с образованием 

гранул размером до 100 мкм и более, которые це-

лесообразно использовать для порошковой ме-

таллургии. Применение вихревого слоя позволяет 

понизить температуру протекания процесса вос-

становления оксида никеля. Процесс восстанов-

ления идет интенсивно уже при 250 °С для нано-

дисперсного оксида и при 280 °С для микронного.
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Пневмоциркуляционным методом получены различные фракции порошков алюминия и нитрида алюминия. Порошки Al 
имеют высокую дисперсность и минимальное содержание Аl2ОЗ·3Н2О. При переработке порошков нитрида алюминия 
СВС-К и СВС-Н при одинаковых режимах работы выявлено существенное отличие в морфологии частиц, обусловленное 
методами получения этих материалов. Для частиц AlN значение форм-фактора K в процессе переработки изменяется от 
20,5 у исходного порошка до 11,8 у остатка порошка в установке. Применение пневмоциркуляционного метода в процес-
се получения порошков AlN определяет особенности их морфологии и электрокинетических характеристик в суспензии. 
Установлено влияние рН на дзета-потенциал (ζ) частиц AlN. Изменение величины рН порошка AlN с 3 до 8 приводит к изме-
нению значения ζ с +15 до –23 мВ.
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Материалы 

и методы исследований

Проведены работы по получению фракций 

алюминия из стандартного порошка АСД-6 с ис-

пользованием пневмоциркуляционного метода 

[7]. Данный метод характеризуется возможностью 

обработки частиц ударом, скалыванием и обди-

ром в процессе управляемого циркуляционного 

движения под действием высокоскоростных газо-

вых струй с одновременным фракционированием 

частиц на лопаточном роторе и во внешних сепа-

рационных элементах [8, 9]. На рис. 1 представле-

на схема установки К-05 для диспергирования и 

классификации, на которой проводились исследо-

вания. 

В пневмоциркуляционную установку перио-

дически загружался исходный порошок АСД-6 и 

далее осуществлялся процесс его измельчения. Во 

время работы установки происходило непрерыв-

ное фракционирование порошков по размерам 

на двух ступенях циклонных пылеуловителей и 

фильтре.

Аналогичным образом достигалось разделение 

на фракции порошков нитрида алюминия: порош-

ка под торговой маркой СВС-К (ТУ 88-1-200-92, 

г. Екатеринбург) и порошка, полученного автора-

ми из выделенных фракций алюминия СВС-ме-

тодом в реакторе СП-Р60 и обозначенного как 

СВС-Н. Нитрид алюминия получали в среде азо-

та при давлении газа P = 4 МПа. В состав шихты 

входило 70 % Al и 30 % AlN как инертного напол-

нителя. 

Измерения полученных частиц выполняли на 

лазерном дифрактометре «Mastersizer-2000» (Ве-

ликобритания) (в виде интегральных — Q(d) — и 

дифференциальных — F(d) — функций объемного 

распределения частиц по размерам, где d — раз-

мер частиц) и анализаторе удельной поверхности 

«Tristar 3000» (США). 

Динамику изменения основных фаз (Al, Al2O3, 

Аl2О3·3Н2О) и структурных параметров получен-

ных образцов нитрида алюминия исследовали на 

рентгеновском дифрактометре «Shimadzu XRD 

6000» (Япония) (CuKα-излучение). Анализ фазово-

го состава выполнен с использованием баз данных 

PCPDFWIN.

Измерение дзета-потенциала частиц нитрида 

алюминия проводили с помощью прибора для ха-

рактеризации наночастиц «Malvern Zetasizer Nano-

ZS» (Великобритания).

Введение

Нитрид алюминия (AlN) признан весьма пер-

спективным материалом при создании различных 

керамик для энергетики и микроэлектроники. Он 

также является одним из компонентов при получе-

нии высокотемпературной совместно обжигаемой 

керамики (HTCC), низкотемпературной совмест-

но обжигаемой керамики (LTCC), α/β-сиалоновой 

керамики (SiAlON) [1—4].

Свойства изделий из нитрида алюминия (те-

плопроводность и электропроводность) опреде-

ляются прежде всего характеристиками исходного 

порошка (химической чистотой, дисперсностью) и 

влиянием различных добавок [5].

Теплопроводность вещества зависит от длины 

свободного пробега «фононов» (тепловая упру-

гая волна) и степени нарушения гармоничности 

колебаний тепловых волн во время их прохож-

дения через вещество. То есть теплопроводность 

определяется структурой вещества, числом и ви-

дом атомов и ионов, рассеивающих волновые ко-

лебания. Например, существенный вклад в сни-

жение теплопроводности вносит присутствие в 

составе AlN оксида алюминия (Al2O3). Данный 

факт обусловлен наличием оксидной пленки 

из гидроксида алюминия Al2О3·3Н2О (2Al(OH)3) 

у всех частиц алюминия, используемых при 

получении AlN методом азотирования порош-

ков алюминия путем самораспространяющегося 

высокотемпературного синтеза (СВС), печного 

и т.д. 

При уменьшении размеров частиц порошка 

AlN возможно получение более тонких пленок 

сырой необожженной керамики для производ-

ства HTCC и LTCC. В процессах создания HTCC 

и LTCC применяются керамические суспензии 

[6]. Но при изготовлении суспензий из более мел-

ких керамических порошков возникает проблема, 

которая состоит в том, что как пограничная пло-

щадь между частицами твердой фазы и жидким 

носителем, так и число частиц в данном объеме 

значительно возрастают. Это приводит к сильно-

му физико-химическому взаимодействию между 

твердыми частицами в жидкой фазе. Следователь-

но, можно ожидать, что преимуществу от частиц 

меньшего размера может противодействовать не-

обходимость перехода к сниженным объемам за-

грузки в суспензиях или шликерах. Здесь важную 

роль также играет и форма частиц, сильно влияю-

щая на вязкость шликера.
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Результаты и их обсуждение

На рис. 2 представлен гранулометрический со-

став фракций, полученных при переработке по-

рошка алюминия АСД-6 в пневмоциркуляцион-

ной установке. По горизонтальной оси отложены 

размеры частиц (d), а по вертикальной — их объем-

ное процентное содержание (дифференциальная 

функция распределения частиц по размерам F(d)). 

Видно, что в процессе переработки исходного по-

рошка произошло его разделение на несколько 

различных фракций. 

Дифференциальные функции F(d) объемного 

распределения частиц по размерам полученных 

фракций алюминия имеют узкую ширину распре-

деления Span = (d90 – d10)/d50  1, где d90, d50, d10 — 

размеры, определяющие границу, для которой ин-

тегральное значение объемной доли частиц, име-

ющих меньший размер, составляет 90, 50 и 10 об.% 

соответственно.

В табл. 1 приведены данные по фазовому соста-

ву полученных образцов. Видно, что образец Ф со-

держит наибольшее количество фазы Al2О3·3Н2О, 

а образец Ц2 — максимальную долю Al. 

Как видно из представленной на рис. 3, а фото-

графии, фракция Ф содержит большое количество 

частиц несферической (пластинки и чешуйки) 

формы. В то же время во фракции Ц2 частицы с 

Таблица 1. Содержание фаз Al и Аl2О3·3Н2О 

на разных ступенях фракционирования

Ступень фрак-

ционирования
Образец

Обнаруженные 

фазы

Содержание 

фаз, об.%

1 Ц1
Al 96

Аl2О3·3Н2О 4

2 Ц2
Al 98

Аl2О3·3Н2О 2

3 Ф
Al 70

Аl2О3·3Н2О 30

Рис. 1. Принципиальная схема пневмоциркуляционной установки типа К-05

1 – корпус; 2 – циркуляционная труба; 3 – ротационный сепаратор; 4 – циклонные сепараторы; 5 – фильтр тонкой 

газоочистки; 6 – встряхиватель; 7 – пульт управления; 8 – задатчик импульсов; 9 – приемный бункер; 10, 11 – эжекционное 

устройство; 12 – ресивер; 13–17 – воздухораспределительный узел; 18 – загрузочный патрубок; 19 – рабочее сопло; 

20 – патрубок возврата фракции на доизмельчение; 21, 22 – поддув газа в подшипниковый узел ротационного сепаратора

Рис. 2. Гранулометрический состав 

различных фракций после диспергирования 

и классификации исходного порошка

Ц1 – фракция из циклонного сепаратора 1-й ступени 

Ц2 – фракция из циклонного сепаратора 2-й ступени 

Ф – фракция из фильтра (3-я ступень)
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несферической формой практически отсутствуют 

(рис. 3, б). 

Высокое содержание Al2О3·3Н2О во фракции Ф 

(см. табл. 1) связано со следующими причинами:

— уменьшение размеров частиц алюминия дан-

ной фракции при практически постоянной тол-

щине поверхностной оксидной пленки приводит 

к увеличению объемной доли гидроксида алю-

миния;

— присутствующие во фракции Ф частицы в 

виде пластинок и чешуек образовались в резуль-

тате обдира поверхностной оксидной пленки 

частиц алюминия при их многократных интен-

сивных соударениях в пневмоциркуляционной 

установке и имеют соответствующий фазовый 

состав. 

Таким образом, в ходе процесса переработки 

происходит разделение частиц по размерам и мор-

фологии, что приводит к изменению фазового со-

става получаемых фракций.

Использование пневмоциркуляционного ме-

тода позволяет получать Al-порошки с высокой 

дисперсностью, узкой шириной распределения 

их частиц по размерам и минимальным содержа-

нием фазы Al2О3·3Н2О. Это повышает качество 

синтезируемого из таких порошков AlN. 

Из выделенных фракций алюминия СВС-ме-

тодом в реакторе СП-Р60 был получен нитрид 

алюминия, обозначенный как СВС-Н. Получен-

ные синтезом в среде азота спеки после дробления 

были диспергированы и классифицированы на 

установке К-05 при тех же режимах, что и порошок 

нитрида алюминия СВС-К. 

В табл. 2 приведены данные по гранулометри-

ческому составу и удельной поверхности различ-

ных фракций порошков СВС-К и СВС-Н, а так-

же коэффициент K, учитывающий форму частиц 

(форм-фактор). Форм-фактор определяется из из-

вестного соотношения 

где Sуд — удельная поверхность;  — 

средний поверхностный диаметр частиц (di — диа-

метр частиц i-й фракции); ρ — плотность материала. 

Значения K составляют: для сфер — 6, для 

Таблица 2. Удельная поверхность и гранулометрический состав порошков СВС-К и СВС-Н

Марка 

порошка

Ступень 

классификации
Sуд

ВЕТ, м2/г d10, мкм d50, мкм d90, мкм d(3.2), мкм Span K

СВС-К Остаток 0,47 5,15 7,81 11,81 7,42 0,9 11,8

СВС-К Исходный 0,68 3,86 9,43 18,93 5,93 1,6 20,5

СВС-К 1 1,13 1,57 3,41 6,87 2,74 1,6 12,3

СВС-Н 1 2,87 0,76 1,56 3,06 1,34 1,5 14,3

СВС-К 2 3,52 0,66 1,24 2,32 1,11 1,4 14,0

СВС-Н 2 6,25 0,62 1,05 1,77 0,97 1,1 21,0

СВС-Н 3 9,89 0,28 0,65 1,28 0,53 1,5 20,6

Рис. 3. Фотографии фракций алюминия Ф (а) 

и Ц2 (б), полученные с помощью просвечивающего (а) 

и сканирующего (б) электронных микроскопов 

(× 10000)
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призм  12, для пластин  18, для тонких чешуек 

 18÷30, для пористых частиц K > 30. 

Для различных фракций AlN параметр K меня-

ется в диапазоне от 11,8 до 21,0 (см. табл. 2).

При анализе полученных данных выявлены 

различия:

— в гранулометрическом составе исследуемых по-

рошков на аналогичных ступенях классификации;

— в морфологии (значениях форм-фактора K) 

частиц нитрида алюминия одной и той же марки 

порошка на разных ступенях классификации;

— в морфологии частиц СВС-К и СВС-Н, выде-

ленных на одной и той же ступени классификации;

— в ширине дифференциальной функции объ-

емного распределения частиц по размерам (Span). 

Фотография с оптического микроскопа и функ-

ции распределения частиц по размерам (диффе-

ренциальная F(d) и интегральная Q(d)) исходного 

порошка AlN марки СВС-К приведены на рис. 4.

На рис. 5 представлены фотография с оптиче-

ского микроскопа и функции распределения ча-

стиц по размерам порошка AlN марки СВС-К на 

2-й ступени классификации пневмоциркуляцион-

ной установки.

Из полученных результатов следует, что про-

цесс измельчения нитрида алюминия на пнев-

моциркуляционном аппарате происходит за счет 

постепенного откалывания острых граней на по-

верхности частиц, в которых сосредоточены мак-

симальные напряжения (см. рис. 4, а и 5, а). 

Из табл. 2 видно, что значение форм-фактора K 

изменяется от 20,5 у исходного порошка СВС-К до 

11,8 у его остатка в пневмоциркуляционной уста-

новке. В процессе обработки в ней разрушение ча-

стиц происходит в основном по откольному типу, 

приводящему к сфероидизации частиц. То есть в 

процессе измельчения в аппарате крупные части-

цы изменяют свою морфологию от пластин и че-

шуек до призматических (ближе к сфере) частиц. 

При этом, как и в случае с частицами алюми-

ния, процесс классификации осуществляется не 

только по размерам, но и по морфологии частиц. 

Очевидно, что на первой ступени классификации 

для обоих материалов AlN происходит сепарация 

Рис. 4. Фотография (× 500) частиц (а) и функции 

их объемного распределения по размерам (б) 

для исходного AlN марки СВС-К

Рис. 5. Фотография (× 1000) частиц (а) и функции 

их объемного распределения по размерам (б) 

для фракции порошка AlN марки СВС-К, 

полученной на 2-й ступени классификации
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частиц с морфологией, близкой к призме, так как 

форм-фактор K у этих частиц составляет порядка 

12—14 (см. табл. 2).

Различие в морфологии частиц для разных по-

рошков на одних и тех же ступенях классифика-

ции при одинаковых режимах работы пневмоцир-

куляционного аппарата свидетельствует о том, что 

были неодинаковыми исходные материалы СВС-К 

и СВС-Н. Это связано с режимом их СВС-синте-

за. Предполагается, что данный факт обусловлен 

процессами, происходящими после прохождения 

волны горения, т.е. связан с режимом догорания и 

темпом остывания образовавшегося спека нитри-

да алюминия. Именно в этот момент из-за боль-

шой разницы градиента температур возникают 

трещины и напряжения в кристаллической струк-

туре нитрида алюминия. 

Шликер с использованием сфероидизирован-

ных частиц AlN будет иметь более низкую вяз-

кость при заданной концентрации твердой фазы. 

Этот вывод подтверждается приведенными в рабо-

те [10] данными о влиянии объемного процентно-

го содержания твердой фазы Φ и формы частиц на 

относительную вязкость шликера η (рис. 6). 

Для контроля реологических свойств шлике-

ра, наряду с варьированием состава, размера и 

морфологии частиц, используются различные фи-

зико-химические процессы, связанные с примене-

нием поверхностно-активных веществ, дисперга-

торов, дегазаторов и т.д. [11—14].

Частицы полученного нитрида алюминия 

СВС-Н были исследованы на устойчивость к агре-

гированию в водной суспензии.

Стабильность состояния частиц в шликере свя-

зана с дзета-потенциалом (ζ), который зависит от 

pH и температуры. Величина ζ определяет струк-

турообразование суспензии, так как влияет на 

агрегацию и дезагрегацию частиц. В [15] утвержда-

ется, что наиболее предпочтительное значение 

ζ находится в диапазоне либо +10÷+40 мВ, либо 

–10÷–40 мВ. При ζ < ±10 мВ наблюдается состоя-

ние суспензии, когда электростатическое отталки-

вание является недостаточным для предотвраще-

ния агломерации частиц.

В результате исследования полученных частиц 

AlN (рис. 7) c размером d50 = 1200 нм (1,2 мкм) оп-

ределено влияние рН на их ζ-потенциал (рис. 8, 9).

Распределение порошка AlN на рис. 8 представ-

лено в виде зависимости величины ζ от количества 

импульсов, детектируемых прибором «Malvern Ze-

tasizer Nano-ZS».

На рис. 9 приведены значения ζ-потенциала в 

зависимости от водородного показателя дисперс-

ной среды. Видно, что изменение величины рН по-

рошка AlN с 3 до 8 обусловливает изменение значе-

ния ζ от +15 мВ до –23 мВ. 

Максимальным значениям электрокинетичес-

кого потенциала (ζ) соответствуют наиболее ус-

тойчивое к агрегированию состояние шликера и 

минимальные значения его вязкости, а соответ-

ственно, минимальные значения усадки и пори-

стости при обжиге в конечное изделие [12].

Рис. 6. Зависимость относительной вязкости 

шликера от содержания твердой фазы 

и формы частиц [11]

1 – палочки, 2 – пластинки, 3 – несферические частицы, 

4 – сферы

Рис. 7. Функции объемного распределения частиц 

порошка AlN по размерам при рН = 4

Рис. 8. Распределение ζ-потенциала порошка AlN 

при рН = 4
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Таким образом, в процессах шликерного литья 

появляется возможность использования рН и тем-

пературы, от которых зависит ζ-потенциал, в каче-

стве инструмента, позволяющего структурировать 

частицы за счет изменения системной устойчиво-

сти, а в итоге — регулировать эксплуатационные 

характеристики керамики. 

Заключение

Проведенные исследования показали, что пнев-

моциркуляционный метод позволяет получать по-

рошковые компоненты высокой дисперсности для 

синтеза и создания керамики из АlN. Применение 

метода снижает наличие посторонних примесей в 

частицах Al относительно исходного материала за 

счет селективного фракционирования по разме-

рам и морфологии частиц. 

Пневмоциркуляционная переработка и мно-

гоступенчатое фракционирование порошков да-

ют возможность получения сфероидизированных 

частиц AlN. Шликер с такими частицами будет 

иметь более низкую вязкость при заданной кон-

центрации твердой фазы, что подтверждается дан-

ными других авторов. 

Измерения дзета-потенциала могут быть ис-

пользованы для оптимизации реологических 

свойств и предотвращения агрегации (повышения 

устойчивости) частиц в керамических дисперсных 

составах. Контроль ζ-потенциала является суще-

ственным фактором при получении конечного 

керамического продукта с наименьшим количе-

ством дефектов.
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Использование алюминиевой пудры ПАП-2 
для изготовления порошковых композиционных материалов: 
особенности технологии, структуры 
и физико-механические свойства композитов

Часть 2. Изучение свойств и структуры полученных композитов
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Показана возможность армирования слоистой керметной матрицы Al/Al2O3 металлическими ВЗР-волокнами (сталь, ти-
тан, алюминий), а также дискретной дюралевой стружкой. Максимальный эффект армирования достигался при исполь-
зовании титановых и стальных волокон при их содержании соответственно 20 и 10 об.% благодаря реализации несколь-
ких энергоемких механизмов разрушения. Полученные композиты характеризуются следующими свойствами: ρ = 2,30÷
÷2,85 г/см3, σизг = 180÷250 МПа, K1с = 7,5÷15 МПа·м1/2 и KСU = (18÷35)·103 Дж/м2. Композит «Al/Al2O3 – Скокс. остаток» 
имеет ρ = 2,21÷2,23 г/см3 при весьма низком коэффициенте трения скольжения – 0,17 (контртело – шарик из стали ШХ-
15 под нагрузкой 1 Н). В композите «Al/Al2O3 – зерна электрокорунда» формируется оксидно-адгезионный тип связи, 
позволяющий удалять из рабочей шлифзоны отработанные зерна и реализовывать режим самозатачивания. Материал, 
содержащий каолиновые волокна, является ультралегковесной керамической теплоизоляцией (0,25–0,5 г/см3), λ = 0,07÷
÷0,2 Вт/(м·К) в интервале 20–1000 °С. Материал, включающий алюмооксидные сферолиты, сочетает достаточно высокую 
прочность (σизг = 10÷50 МПа) и пористость (42–52 %), при этом отличается повышенной термостойкостью благодаря бы-
строму устранению температурного градиента на элементах структуры, имеющих микронное сечение.
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Ivanov D.A., Sitnikov A.I., Ivanov A.V., Shlyapin S.D. 
The use of PAP-2 aluminium powder when manufacturing powder composites: the features of technology, structure, 

physical and mechanical properties of the composites. Part 2: Study of composite properties and structure

This paper shows the possibility to reinforce the Al/Al2O3 laminated cermet matrix with metal fibres of rapidly solidified alloys (steel, 
titanium, and aluminium), as well as with discontinuous duralumin chips. Several energy-intensive destruction mechanisms resulted 
in the maximum reinforcement effect achieved by using titanium and steel fibres with their content of 20 and 10 vol.%, respectively. 
The resulting composites have the following properties: ρ = 2,30÷2,85 g/cm3; σbend = 180÷250 MPa; K1s = 7,5÷15 MPa·m1/2 and 
KSU = (18÷35)·103 J/m2. The composite «Al/Al2O3 – Ccoke residue» has ρ = 2,21÷2,23 g/cm3 with a very low sliding friction coefficient 
of 0,17 (the counter-face was a ball made of Steel ShKh-15 loaded by 1 N). The oxide-adhesive type of bonding is formed in the 
«Al/Al2O3 – alumina grains» composite which allows removing spent grains from the grinding work zone and achieving the self-sharp-
ening mode. The material containing kaolin fibres is an ultra lightweight (0,25–0,5 g/cm3) ceramic insulation with λ = 0,07÷
÷0,2 W/(m·К) in the 20–1000 °C range. The material comprising alumina spherulites combines both relatively high hardness (σbend =
= 10÷50 MPa) and porosity (42–52 %) with high thermal stability which is the result of rapid elimination of the temperature gradient 
from micron-size structure elements.

Keywords: fibre-reinforced composite, metal fibres produced by rapid alloy solidification (RSM-filaments), composite antifriction 
material, composite abrasive material, laminated composite, fibrous insulation, heat-resistant alumina ceramics.
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В первой части статьи [1] были рассмотрены тех-

нологические подходы, обеспечивающие создание 

композиционных материалов (КМ) с использова-

нием алюминиевой пудры ПАП-2, и применяе-

мые методики для определения их физико-меха-

нических свойств. В данной части анализируются 

результаты реализации предложенных подходов, 

свойства и структура композитов с различными 

наполнителями.

Все известные способы получения компози-

ционного материала Al—Al2O3 базируются, в ос-

новном, на твердофазном [2—7] и жидкофазном 

[8—11] совмещении металлического и оксидного 

компонентов.

Использование в данной работе метода реак-

ционного спекания (РС) в режиме фильтрацион-

ного горения (ФГ) прессовок из ПАП-2, содержа-

щих различные типы наполнителя, предполагает 

специфику технологического процесса, определя-

ющую особенности структуры и свойств получае-

мых композитов.

Физико-механические свойства 
и особенности структуры КМ типа: 
слоистая керметная матрица Al/Al2O3 — 
дискретные ВЗР-волокна, 
выбранные из ряда: алюминий (В95), 
титан (ВТ1-0), нержавеющая сталь 
(12Х18Н9), а также слоистая керметная 
матрица Al/Al2O3 — дискретная 
дюралевая (Д16) стружка

Установлено, что существует оптимальное на-

полнение слоистой керметной матрицы Al/Al2O3 

стальными ВЗР-волокнами (полученными мето-

дом высокоскоростного затвердевания расплава 

(ВЗР)), соответствующее 10 об.%, при котором обе-

спечивается их регулярное распределение, харак-

теризующееся наличием непрерывных матричных 

прослоек между соседними волокнами. При этом 

достигаются максимальные значения плотности и 

механических свойств композита (рис. 1).
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Рис. 1. Зависимость физико-механических свойств 

композита «Al/Al2O3 (матрица) – сталь (волокно)» 

от объемной доли волокон (V)

а – плотность; б – прочность при изгибе; 

в – трещиностойкость; г – ударная вязкость
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С превышением объемной доли (V) стальных 

волокон более 10 об.% наблюдаются перехлесты 

между волокнами с образованием из них скопле-

ний, не разделенных промежуточной матричной 

фазой. На этапе получения сырой заготовки, пос-

ле снятия давления прессования, наличие таких 

скоплений приводит к проявлению эффекта упру-

гого последействия, сопровождающегося увеличе-

нием объема образца и снижением его плотности. 

В то же время они являются концентраторами на-

пряжений, на которых инициируется разрушение, 

что объясняет падение механических свойств при 

возрастании величины V более 10 об.%. 

В случае использования в качестве арматуры 

алюминиевых и титановых ВЗР-волокон, а также 

дискретной дюралевой стружки максимальное 

наполнение матрицы указанными элементами, 

при котором между ними отсутствуют перехле-

сты, достигается при V = 20 об.%. Это объясня-

ется их большей пластичностью (по сравнению 

со стальными волокнами) и, как следствие, более 

высокой способностью к регулярной укладке при 

более тонких непрерывных матричных прослой-

ках между соседними элементами (для сравнения: 

жесткие стальные волокна при V > 10 об.% проре-

зают матричные прослойки с образованием пе-

рехлестов).

Далее рассмотрим физико-механические свой-

ства композитов, содержащих оптимальное коли-

чество армирующих элементов в слоистой кермет-

ной матрице с оксидным типом связи по границе 

раздела «матрица—арматура» (рис. 2). Можно ви-

деть, что использование алюминиевых ВЗР-воло-

кон не обеспечивает эффекта армирования: на-

блюдается снижение трещиностойкости и ударной 

вязкости композита по сравнению с этими харак-

теристиками для матричного материала. По-ви-

димому, разупрочнение данного композита можно 

объяснить высокой активностью алюминиевых 

ВЗР-волокон по отношению к окислителю — кис-

лороду атмосферного воздуха. Поэтому в процессе 

РС в режиме ФГ может происходить интенсивный 

синтез алюмооксидной фазы на поверхности во-

локон и по границе раздела «волокно—матрица». 

В результате при нагружении наблюдается попе-

речный излом армирующих волокон с образовани-

ем характерной ямочной структурой (3 на рис. 3) на 

его поверхности. Несмотря на то, что такая ямоч-

ная структура является признаком вязкого изло-

ма [12], проявления значительной пластической 

деформации, как высокоэнергоемкого механизма 

разрушения, не наблюдалось вследствие сущест-

венного охрупчивания поверхности волокон.

Введение в керметную слоистую матрицу дис-

кретной дюралевой стружки позволило несколько 

повысить показатели механических свойств (K1с 

и KСU) благодаря более плотной литой структуре 

используемых армирующих элементов, в большей 

степени инертных по отношению к окислителю 

(по сравнению с алюминиевыми ВЗР-волокнами). 

Наличие канавок (4 на рис. 4) на вязком изломе 

стружки свидетельствует о затратах энергии пла-

стической деформации, препятствующей разви-

тию разрушения.

Рис. 2. Показатели физико-механических свойств 

композиционных материалов

а – плотность, б – трещиностойкость, в – ударная вязкость

M – материал матрицы Al/Al2O3 

A – Al/Al2O3 (матрица) – 20 об.% Al (волокно) 

D – Al/Al2O3 (матрица) – 20 об.% Д16 (стружка) 

B – Al/Al2O3 (матрица) – 20 об.% Ti (волокно) 

С – Al/Al2O3 (матрица) – 10 об.% сталь (волокно)

При изготовлении композитов давление прессования 

составляло 700 МПа
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Максимальный эффект армирования слоистой 

керметной матрицы достигается при использова-

нии титановых ВЗР-волокон благодаря возмож-

ности реализации сразу нескольких энергоемких 

механизмов разрушения (рис. 5). Они связаны с 

затратами энергии распространяющейся трещи-

ны на процесс расслоения (3 на рис. 5) по границе 

раздела «волокно—матрица» (вскрытие границ), 

на преодоление сил трения для выдергивания 

волокон из матрицы, на их удлинение с возник-

новением шейки 4 вследствие значительной пла-

стической деформации и на образование вязкого 

поперечного излома волокон с формированием 

ямочной структуры 5.

Рис. 3. Вид поверхности излома композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – 20 об.% Al (волокно)» 

после испытания на ударную вязкость

1 – слоистая керметная матрица Al/Al2O3 

2 – алюминиевое волокно 

3 – ямочная структура на изломе алюминиевого волокна

Рис. 4. Вид поверхности излома композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – 20 об.% Д16 (стружка)» 

после испытания на ударную вязкость

1 – слоистая керметная матрица Al/Al2O3; 

2 – фрагмент дискретной стружки Д16; 3 – пора; 

4 – канавки на изломе стружки Д16

Рис. 5. Вид поверхности излома композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – 20 об.% Ti (волокно)» 

после испытания на ударную вязкость

1 – слоистая керметная матрица; 2 – титановое волокно; 

3 – область расслоения по границе раздела матрица–волокно; 

4 – шейка на титановом волокне; 

5 – ямочная структура на изломе титанового волокна

Рис. 6. Вид поверхности излома композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – 10 об.% сталь (волокно)» 

после испытания на ударную вязкость

1 – слоистая керметная матрица Al/Al2O3; 

2 – стальное волокно; 3 – область расслоения 

по границе раздела матрица–волокно; 

4 – стальные волокна, выдернутые из матрицы



Тугоплавкие, керамические и композиционные материалы

24 Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия  1  2016

Армирование слоистой керметной матрицы 

стальными ВЗР-волокнами также обеспечивает 

заметный эффект увеличения параметров K1с и 

KСU, однако он ниже, чем в случае титановых во-

локон. Это объясняется тем, что при разрушении 

композита Al/Al2O3—сталь наблюдаются преиму-

щественно только два энергоемких механизма раз-

рушения (рис. 6): вскрытие границ (3) и выдерги-

вание волокон из матрицы (4).

Следует отметить, что применение всех выше-

указанных типов армирующих элементов позво-

лило получить достаточно легкие КМ (невысо-

кая плотность ρ = 2,30÷2,85 г/см3) со средними 

показателями механических свойств (σизг = 180÷
÷250 МПа; K1с = 7,5÷15 МПа·м1/2; KСU = (18÷35)·103 

Дж/м2). Перспектива данного технологического 

подхода может быть связана с использованием 

высокомодульных металлических непрерывных 

волокон и их направленной укладкой в объеме 

матрицы.

Физико-механические, трибологические 
свойства и особенности структуры 
антифрикционного композиционного 
материала Al/Al2O3–С

Использовали два метода получения данного 

композита. 

По первому методу в состав КМ вводили ка-

рандашный графит (ГК) в количестве 5 об.%. На-

блюдалось закономерное повышение плотности и 

прочности (а также снижение открытой пористо-

сти и масловпитываемости) композита «Al/Al2O3 

(матрица) — С (5 об.% ГК)» и собственно материа-

ла матрицы с возрастанием давления прессования 

порошковых заготовок (рис. 7). Это объясняется 

увеличением протяженности и площади контакт-

ных мостиков «Al—Al», образующихся в местах 

разрыва алюмооксидных пленок на чешуйчатых 

частицах, по мере роста давления прессования 

(рис. 8). При этом по местам контактных мости-

Рис. 7. Зависимость физико-механических свойств материалов от давления прессования

а – плотность, б – открытая пористость, в – масловпитываемость, г – прочность при изгибе

1 – материал матрицы Al/Al2O3; 2 – композит «Al/Al2O3 (матрица) – С (5 об.% ГК)»
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ков «Al—Al» имеет место холодная сварка сосед-

них чешуйчатых частиц с образованием пакетов, в 

объеме которых содержатся промежуточные слои 

из частиц графита. В процессе ФГ по указанным 

контактным мостикам происходит жидкофазное 

сращивание.

Следует отметить, что наличие промежу-

точных графитовых слоев несколько снижает 

несущую способность матрицы, поэтому меха-

нические характеристики (σизг, K1с) композита 

«Al/Al2O3 (матрица) — С (5 об.% ГК)», полученные 

при статическом нагружении, уступают матрич-

ному материалу (см. рис. 7, табл. 1). В этом случае 

разрушение сопровождается магистральным рас-

пространением трещины.

Однако ударная вязкость указанного компози-

та превышает данный показатель для матричного 

материала. Это связано с проявлением энерго-

емкого механизма разрушения при приложении 

ударной нагрузки, в результате которого происхо-

дит вырыв многочисленных слоистых пакетов по 

границам раздела «графитовый слой — матрица» с 

образованием полостей (рис. 10, а). Таким образом, 

в процесс разрушения вовлекается значительный 

объем материала, что сопровождается затратами 

энергии трещины на преодоление сил трения на 

сдвиг слоистых пакетов.

Таблица 1. Значения ударной вязкости (KCU) 

и коэффициента трещиностойкости (K1c) 

материалов (P = 500 МПа)

Материал
KCU, 

103 Дж/м2
K1c, 

МПа·м1/2

Композит 

«Al/Al2O3 (матрица) – C (5 об.% ГК)»
9,8 2,8

Материал матрицы Al/Al2O3 8,0 6,3

Рис. 8. Схематическое представление 

фрагмента структуры композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – C (5 об.% ГК)»

1 – чешуйчатые Al-частицы с поверхностной алюмооксидной 

пленкой 2; 3 – частицы графита (ГК); 4 – области контакта 

Al-частиц (контактный мостик «Al–Al») в местах разрыва 

алюмооксидных пленок

Рис. 9. Схематическое представление 

фрагмента структуры композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – C (коксовый остаток)»

1 – гранулы; 2 – межгранульные границы; 3 – чешуйчатые 

алюминиевые частицы; 4 – углерод (коксовый остаток) 

на поверхности чешуйчатых частиц 3

Рис. 10. Вид поверхности излома 

композитов Al/Al2O3–С 

после испытания на ударную вязкость

а – Al/Al2O3 (матрица) – C (5 об.% ГК) 

б – Al/Al2O3 (матрица) – C (коксовый остаток)

1 – чешуйчатые частицы; 2 – полости, образованные 

вследствие вырыва слоистых пакетов; 3 – слоистые гранулы; 

4 – ступеньки, появившиеся в результате сдвига чешуйчатых 

частиц внутри слоистых гранул 3
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Второй метод предполагает наличие в составе 

материала углерода — коксового остатка, образу-

ющегося вследствие термического разложения на 

воздухе стеарата натрия и глицерина (см. реакции 

(2) и (3) в [1]) на поверхности чешуйчатых частиц 

в объеме гранул. Рентгенофазовый анализ фикси-

рует сохранение углерода в композиционном мате-

риале после завершения РС.

Фазовый состав композита был следующим 

(об.%): Al (90); γ-Al2O3 (7,5); Si (1,0); C (1,5) (для слу-

чая предварительной термообработки гранули-

рованной шихты на воздухе при t = 350 °С, τ = 1 ч). 

Образование алюмооксидной фазы и кремния 

связано с протеканием экзотермических реакций 

в процессе ФГ: 

4Al + 3O2 = 2Al2O3,  (1)

4Al + 3SiO2 = 2Al2O3 + 3Si.  (2)

Коксовый остаток равномерно распределен в 

виде тонких молекулярных слоев по поверхностям 

чешуйчатых частиц, слагающих структуру спечен-

ного материала (рис. 9). Он выполняет функцию 

твердой смазки, обеспечивая возможность работы 

данного композита в условиях перманентного са-

мосмазывания.

Второй метод представляется более перспек-

тивным по сравнению с первым, поскольку по-

зволяет добиваться равномерного распределения в 

матрице весьма малой добавки углерода (1,5 об.%) 

и специально не использовать порошок графита 

как ингредиент в составе шихты.

Для композита «Al/Al2O3 (матрица) — С (коксо-

вый остаток)» установлено возрастание плотности 

и механических свойств с увеличением темпера-

туры термообработки гранулированной шихты на 

воздухе (табл. 2). Этот факт, по-видимому, можно 

объяснить наиболее плотным сращиванием че-

шуйчатых частиц по контактирующим плоско-

стям в объеме гранул при термическом разложе-

нии органического компонента шихты с ростом 

температуры. Следует отметить также, что ударная 

вязкость данного композита выше, чем у материа-

ла «Al/Al2O3 (матрица) — С (5 об.% ГК)», благодаря 

реализации дополнительного энергоемкого меха-

низма разрушения, связанного со сдвигом чешуй-

чатых частиц внутри гранул 3 с образованием сту-

пенек 4 (см. рис. 10, б). 

Трибологические свойства композиционно-

го материала «Al/Al2O3 (матрица) — С (коксовый 

остаток)» по сравнению с матричным материалом 

(табл. 3) являются наиболее предпочтительными. 

Это обеспечивается эффективным действием кок-

сового остатка как твердой смазки, распределен-

ной по упругопластичному рабочему поверхност-

ному слою композита. Такой поверхностный слой 

Таблица 2. Физико-механические свойства композита «Al/Al2O3 (матрица) – С (коксовый остаток)»

Тип материала tг , °C Побщ ρ, г/см3 σизг , МПа KCU, 103 Дж/м2 HV, 102 МПа

1 150 18 2,21 67 10 10,0

2 250 18 2,21 117 12 10,5

3 350 17 2,23 160 15 12,5

Примечание. Давление прессования образцов составляло Р = 500 МПа.

tг – температура термообработки на воздухе гранулированной шихты в течение 1 ч; Побщ – общая пористость; 

ρ – плотность; σизг – прочность при изгибе; KCU – ударная вязкость; HV – микротвердость по Виккерсу.

Таблица 3. Трибологические свойства материалов

Материал
Износ 

контртела

Износ образца, 

мм3/Н/м

Коэффициент трения скольжения Пробег, 

циклы/м
начальный максимальный средний конечный

Композит 

«Al/Al2O3 (матрица) – 

С (коксовый остаток)»

Отсутствует 

Шероховатость 

поверхности 

сопоставима 

с глубиной 

бороздки износа

0,35 0,35 0,17 0,18 401/20,2

Материал матрицы 

Al/Al2O3

Налипание 

продуктов 

износа

18,70·10–3 0,76 0,91 0,51 0,48 401/20,2
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способен препятствовать глубокому внедрению в 

него контртела, предотвращает адгезионное вза-

имодействие пары трения, образование и налипа-

ние на поверхность контртела продуктов износа 

(рис. 11).

Физико-механические свойства 

и особенности структуры абразивного 

композита «слоистая керметная матрица 

Al/Al2O3 — зерна электрокорунда 

(фракции 0,08–0,1 мм)»

Рассматриваемый абразивный композицион-

ный материал состоит из керметной слоистой мат-

рицы Al/Al2O3, которая выполняет функцию связ-

ки, удерживающей высокотвердые зерна электро-

корунда. Такая керметная связка обладает высокой 

теплопроводностью, что весьма важно для обеспе-

чения интенсивных режимов шлифования [13]. 

По границе раздела «Al/Al2O3 (матрица) — зер-

но электрокорунда» реализуется оксидно-адгези-

онный тип связи [14], прочность которой является 

оптимальной для возможности удаления из рабо-

чей шлифзоны отработанных зерен и проявления 

режима самозатачивания [13]. Формирование та-

кой связи по границе раздела «зерно—матрица» 

(3 на рис. 12, б) реализуется на этапе ФГ образца. 

В этом случае оксидная связь достигается пу-

тем припекания поверхностной алюмооксидной 

пленки чешуйчатых алюминиевых частиц к пло-

скостям зерен электрокорунда, а адгезионная — в 

результате растекания (при условии ограниченно-

го смачивания) и последующей кристаллизации 

перегретого алюминиевого расплава по поверх-

ности зерен электрокорунда в областях разрывов 

в поверхностных алюмооксидных пленках чешуй-

чатых алюминиевых частиц.

Установлено, что наполнение керметной сло-

истой матрицы Al/Al2O3 зернами электрокорунда 

приводит к некоторому понижению механических 

свойств получаемого абразивного материала по 

Рис. 11. Вид бороздок износа на поверхности материала и контртела

а, б – пара трения: материал матрицы Al/Al2O3 (а) – контртело сталь ШХ-15 (б)

в, г – пара трения:  композит «Al/Al2O3 матр–Cкокс. ост» (в) – контртело сталь ШХ-15 (г)
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сравнению с материалом матрицы (табл. 4). Это 

происходит вследствие высокой концентрации на-

пряжений на острых углах и ребрах зерен, имею-

щих «осколочную» форму (2 на рис. 12, а), в усло-

виях приложения внешней нагрузки. 

При этом достаточно высокая открытая пори-

стость (Поткр = 17 %) слоистой матрицы 1 компо-

зита может позволить эффективно использовать 

смазочно-охлаждающие жидкости (СОЖ) в зоне 

трения благодаря возможности пропитки СОЖ 

поверхностного слоя.

Наличие полостей 4 (см. рис. 12, б), образован-

ных вследствие вырыва из матрицы зерен электро-

корунда, указывает на возможность обновления 

рабочей поверхности абразивного материала в ус-

ловиях эксплуатации за счет сдвига и удаления за-

тупившихся зерен. 

Физико-механические свойства, 

теплопроводность и особенности 

структуры волокнистой теплоизоляции, 

полученной из композитной порошковой 

смеси «ПАП-2 — каолиновые волокна»

Разработанная теплоизоляция относится к 

классу ультралегковесных [15] или ультрапори-

стых [16] материалов с плотностью 0,25—0,5 г/см3 

(общая пористость составляет 88—93 %), при этом 

наблюдается закономерный рост плотности с уве-

личением объемной доли пудры ПАП-2 в шихте 

(рис. 13).

Структура материала формируется на стадии 

смешивания ингредиентов шихты. Методом опти-

Таблица 4. Физико-механические свойства материалов

Материал Поткр, % ρ, г/см3 σизг , МПа K1c, МПа·м1/2 KCU, 103 Дж/м2

Композит 

«Al/Al2O3 (матрица) – зерна электрокорунда (10 об.%)»
17 2,6 40 1,7 6,3

Материал матрицы Al/Al2O3 7 2,3 150 6,3 8,0

Примечание. Давление прессования образцов Р = 500 МПа.

Рис. 12. Вид поверхности разрушения композита 

«Al/Al2O3 (матрица) – зерна электрокорунда (10 об.%)»  

после испытания на ударную вязкость

1 – слоистая керметная матрица Al/Al2O3; 

2 – зерна электрокорунда; 3 – граница раздела 

«зерно электрокорунда – слоистая керметная матрица»;  

4 – полости, образованные в результате вырыва 

зерен электрокорунда из слоистой матрицы

Рис. 13. Зависимость плотности теплоизоляции 

от содержания пудры ПАП-2 в шихте
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ческой микроскопии установлено, что часть пыле-

видных и мелкодисперсных частиц пудры ПАП-2 

агломерируются, адсорбируясь на поверхности 

каолиновых волокон. Неагломерированные мел-

кодисперсные частицы образуют на каолиновых 

волокнах равномерные по толщине слои, а средние 

и более крупные чешуйчатые частицы заполняют 

промежутки между волокнами. 

В процессе ФГ заготовок, при резком перегреве 

выше температуры плавления алюминия, агломе-

рированные частицы образуют «сидячие капли», 

ограниченно смачивающие поверхности волокон. 

Поверхность таких капель пассивирована алюмо-

оксидной пленкой. Слои из неагломерированных 

частиц формируют на волокнах тонкие покрытия 

из алюмооксидной фазы, а средние и крупные че-

шуйчатые частицы сохраняют свою геометриче-

скую форму. В их объеме расплав алюминия на-

ходится под поверхностной алюмооксидной плен-

кой. 

 При последующей термообработке материа-

ла на воздухе при t = 1500 °С происходит полное 

окисление расплава алюминия в составе «сидячих 

капель» и чешуйчатых частиц за счет диффузии 

атомарного кислорода через поверхностные алю-

мооксидные пленки. При этом образуются полу-

сферические (3) и чешуйчатые (2) алюмооксидные 

частицы (рис. 14, а, б). 

Описанные процессы обеспечивают связыва-

ние каолиновых волокон в объеме изделия (рис. 

14, б, в): имеют место припекание чешуйчатых ча-

стиц к поверхности волокон с перекрытием не-

скольких волокон (области К), припекание «сидя-

чих капель» к соседним волокнам с образованием 

мостиков связи (области М), а также соединение 

контактирующих волокон вследствие спекания по 

поверхностной алюмооксидной фазе (области N). 

Разрушение теплоизоляции при сжатии про-

исходит путем смятия (рис. 15) и сопровождается 

ее постепенной осадкой и уплотнением поверх-

ностных слоев в результате дробления волокон 

и попадания образующихся осколков в поровое 

пространство. На этой начальной стадии дефор-

мирования контактное сечение цилиндрического 

образца, воспринимающего нагрузку, значитель-

но увеличивается, поэтому на кривых 1—3 (см. 

рис. 15) наблюдаются участки (0d1, 0d2, 0d3), близ-

кие к линейным.

Дальнейшее деформирование приводит к об-

разованию по высоте образца кольцевых фрагмен-

тов, разделенных плоской границей вследствие 

Рис. 14. Вид поверхности разрушения 

волокнистой теплоизоляции

1 – каолиновые волокна; 2 – чешуйчатые алюмооксидные 

частицы; 3 – полусферические алюмооксидные частицы 

(«сидячие капли»); K – области связывания каолиновых 

волокон чешуйчатыми алюмооксидными частицами 2; 

M – области связывания каолиновых волокон «сидячими 

каплями» 3; N – области связывания каолиновых волокон 

за счет припекания по поверхностной 

алюмооксидной фазе
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Физико-механические свойства, 

термостойкость и особенности структуры 

высокопористой алюмооксидной 

керамики, полученной из композитной 

порошковой смеси «ПАП-2 — сферолиты 

технического глинозема»

Структура данного материала формируется на 

стадии сухого смешивания сферолитов с пудрой 

ПАП-2: пылевидные и мелкодисперсные частицы 

пудры проникают внутрь сферолитов, заполняя 

часть их порового пространства, а чешуйчатые 

частицы, размер которых превышает размер пор, 

распределяются по поверхности сферолитов.

В процессе ФГ порошковых заготовок перегре-

тый расплав алюминия на воздухе ограниченно 

смачивает оксид алюминия (краевой угол смачи-

вания составляет 47—90 град) [17]. Он образуется 

внутри порового пространства сферолитов в виде 

удлиненных, вытянутых капель столбчатой фор-

мы, поверхность которых сразу пассивируется 

плотной алюмооксидной пленкой. В объеме че-

шуйчатых частиц, распределенных по границам 

сферолитов, также образуется расплав алюминия 

под алюмооксидными пленками.

После завершения ФГ проводили спекание ма-

териала на воздухе при t = 1500 °С, в результате ко-

торого достигается полное окисление алюминие-

вого расплава в объеме удлиненных столбчатых 

капель и в объеме чешуйчатых частиц.

В результате в спеченном пористом материале 

образуются столбчатые (2) и чешуйчатые (3) алю-

мооксидные кристаллические частицы (см. рис. 

17), которые можно рассматривать как армирую-

щие элементы в его структуре. Этим объясняется 

возможность достижения для столь высокопо-

ристого материала (Побщ = 42÷52 %) весьма удов-

летворительной прочности (σизг = 10÷50 МПа) 

(табл. 5).

Для него характерны также повышенная термо-

стойкость (см. табл. 5), зафиксированная после 1 и 

10 последовательных термоциклов (1200 °С—воз-

дух), и значительное сопротивление возникнове-

нию термических повреждений при повышении 

температурного градиента (t) вплоть до 800 °С по 

сравнению с плотным Al2O3-материалом (рис. 18). 

Это объясняется быстрым устранением темпера-

турного перепада при высокоскоростном нагреве 

и охлаждении на элементах структуры пористой 

керамики, имеющих микронное сечение.

действия сдвиговых напряжений. Кромки тор-

цев образца обрушаются, при этом продолжается 

заполнение свободного порового пространства 

осколками волокон. Это обеспечивает уплотне-

ние образца и возрастание контактного несущего 

сечения при его неизменном диаметре, что иллю-

стрируется участками d1c1, d2c2, d3c3 кривых 1—3 на 

рис. 15.

Продолжение деформирования (штриховые 

линии на рис. 15) сопровождается монотонным 

падением нагрузки вследствие образования тре-

щин нормального отрыва, ориентация которых 

совпадает с направлением приложения нагрузки. 

Более высокая эффективность разработанной 

теплоизоляции по сравнению с промышленно 

производимой «Valox-1750» (рис. 16) объясняется 

экранирующим действием чешуйчатых алюмоок-

сидных частиц, плоскости которых расположены 

нормально по отношению к тепловому потоку.

Рис. 15. Кривые смятия образцов теплоизоляции 

при сжатии

σ – напряжение, ε – деформация

Содержание в шихте пудры ПАП-2, об.% – 10 (1), 20 (2) и 30 (3)

Рис. 16. Зависимость эффективного коэффициента 

теплопроводности от температуры

1 – разработанный материал 

(каолиновые волокна + 20 об.% пудры ПАП-2); 

2 – корундовый ультралегковесный материал «Valox-1750»
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Для плотного алюмооксидного материала ти-

па 4 (см. табл. 5) наблюдаются значительная от-

носительная потеря прочности (50 %) после 10 

термоциклов (1200 °С—воздух) и резкое падение 

прочности при t = 800 °С (см. рис. 18). Данный 

факт связан с накоплением в структуре плотного 

массивного образца большого количества терми-

ческих повреждений (микротрещин) вследствие 

продолжительного действия температурного пере-

пада в его объеме.

Заключение

Максимальный эффект армирования слоистой 

керметной матрицы Al/Al2O3 достигался при ис-

пользовании титановых и стальных ВЗР-волокон 

при их содержании 20 и 10 об.% соответственно. 

Его проявление наблюдалось благодаря реализа-

ции нескольких энергоемких механизмов разру-

шения, связанных с затратами энергии распро-

страняющейся трещины на процесс расслоения 

Таблица 5. Физико-механические свойства алюмооксидной керамики

Тип материала V, об.% ρ, г/см3 Побщ, % Поткр, % σизг , МПа X1, % X10, %

1 30 1,9 52 50 10–20 1 3

2 50 2,1 47 42 22–28 2 5

3 70 2,32 42 38 30–50 3 7

4 – 3,80 5 0 250–300 15 50

Примечание. 1–3 – разработанный высокопористый Al2O3-материал; 4 – плотный Al2O3-материал, 

полученный спеканием на воздухе (1700 °С, 1 ч) прессовок из порошка Al2O3+0,5мас.%MgO; 

V – содержание пудры ПАП-2 в шихте; 

X1 и X10 – относительная потеря прочности образцов соответственно после 1 и 10 термоциклов 

в режиме 1200 °C – воздух.

Рис. 17. Вид поверхности излома образца (поля а и б) 

пористой алюмооксидной керамики 

после испытания на изгиб

1 – алюмооксидные кристаллы, входящие в состав сферолита 

2 – столбчатые алюмооксидные кристаллические частицы 

3 – чешуйчатые алюмооксидные кристаллические частицы 

4 – поры

Рис. 18. Диаграмма сопротивления материала 

термическим повреждениям

σт
изг – прочность образца после термоцикла 

t = t – tос, где t – температура нагрева образца 

на воздухе, tос = 20 °C – температура охлаждающей 

воздушной среды

1 – плотный Al2O3-материал типа 4 (см. табл. 5) 

2 – разработанный высокопористый материал 

(содержание пудры ПАП-2 в шихте – 70 об.%)



Тугоплавкие, керамические и композиционные материалы

32 Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия  1  2016

по границе раздела «волокно—матрица», на прео-

доление сил трения для выдергивания волокон из 

матрицы и их удлинение с образованием шейки 

вследствие пластической деформации.

Использование в составе матрицы всех типов 

армирующих элементов позволило получить до-

статочно легкие КМ с невысокой плотностью (ρ =

= 2,30÷2,85 г/см3) и средними показателями меха-

нических свойств (σизг = 180÷250 МПа; K1с = 7,5÷
÷15 МПа ·м1/2; KСU = (18÷35)·103 Дж/м2).

Введение в керметную матрицу графита сдела-

ло возможным изготовление антифрикционного 

КМ. Наполнение матрицы карандашным графи-

том в количестве 5 об.% обеспечивало создание 

композита с плотностью 1,8—2,3 г/см3, прочно-

стью при изгибе 50—130 МПа и показателем мас-

ловпитываемости 12—17 мас.%.

Более перспективным является композит 

«Al/Al2O3 (матрица) — С (коксовый остаток, 1,5 об.%)». 

В его составе коксовый остаток (от термического 

разложения на воздухе органических компонен-

тов шихты) равномерно распределен в виде тонких 

молекулярных слоев по поверхностям чешуйчатых 

частиц, слагающих структуру спеченного матери-

ала. Он выполняет функцию твердой смазки, обе-

спечивая возможность работы данного композита 

в условиях перманентного самосмазывания. Такой 

антифрикционный композит (ρ = 2,21÷2,23 г/см3, 

σизг = 67÷160 МПа) демонстрирует весьма низкий 

(0,17) коэффициент трения скольжения (контр-

тело — шарик из стали ШХ-15 под нагрузкой 1 Н) 

при практическом отсутствии износа и налипания 

его продуктов на контртело.

Углеродсодержащие композиты имеют доста-

точно высокие показатели ударной вязкости [(9,8÷
÷15)·103 Дж/м2] вследствие значительных затрат 

энергии трещины на вырыв слоистых пакетов по 

углеродным слоям и сдвиг чешуйчатых частиц 

внутри гранул.

Введение в керметную матрицу зерен электро-

корунда обеспечивало получение абразивного 

КМ. В этом случае матрица выполняет функцию 

связки, удерживающей высокотвердые зерна элек-

трокорунда. По границе раздела «Al/Al2O3 (матри-

ца) — зерно электрокорунда» реализуется оксид-

но-адгезионный тип связи, прочность которой 

является оптимальной для возможности удаления 

из рабочей шлифзоны отработанных зерен и про-

явления режима самозатачивания. Полученный 

абразивный композит имел плотность 2,6 г/см3, 

прочность при изгибе 40 МПа и открытую пори-

стость 17 %, которая позволит использовать СОЖ 

в зоне трения благодаря пропитке поверхностного 

слоя.

Из порошковой композитной смеси «ПАП-2 

(10—30 об.%) — каолиновые волокна» изготовлена 

ультралегковесная теплоизоляция с плотностью 

0,25—0,5 г/см3 (при пористости 88—93 %). В ре-

зультате ФГ и последующего спекания порошко-

вых заготовок на воздухе при 1500 °С происходило 

связывание волокон полусферическими и чешуй-

чатыми алюмооксидными частицами, а также на-

блюдалось припекание по поверхности контакти-

рующих волокон. Напряжение смятия при сжатии 

цилиндрических образцов теплоизоляции нахо-

дилось в пределах 0,15—0,3 МПа, эффективный 

коэффициент теплопроводности в температурном 

интервале 20—1000 °С составлял 0,07—0,2 Вт/(м·К). 

Высокая эффективность разработанной тепло-

изоляции объясняется экранирующим действием 

чешуйчатых алюмооксидных частиц, плоскости 

которых расположены нормально по отношению к 

тепловому потоку.

Из порошковой композитной смеси «ПАП-2 

(30—70 об.%) — сферолиты технического глино-

зема» была изготовлена высокопористая алюмо-

оксидная керамика (общая пористость 42—52 %, 

плотность 1,90—2,32 г/см3). Зафиксирован эффект 

армирования структуры спеченного материала 

столбчатыми и чешуйчатыми алюмооксидными 

кристаллическими частицами. Столбчатые ча-

стицы формируются внутри порового простран-

ства сферолитов, а чешуйчатые — распределены 

по поверхности сферолитов. Этим объясняется 

возможность достижения для столь высокопори-

стого материала весьма удовлетворительной проч-

ности (σизг = 10÷50 МПа). Разработанный матери-

ал демонстрирует повышенную термостойкость 

благодаря быстрому устранению температурного 

градиента на элементах структуры, имеющих ми-

кронное сечение.
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Представлены результаты исследования свойств медных гальванических покрытий, изготовленных на гальванической уста-
новке L1-210 v2 (Италия) с использованием электролита гальванического блестящего меднения фирмы «24 Карата» (Москва) 
и добавки электроэрозионного медного нанопорошка, полученного электроэрозионным диспергированием (ЭЭД) отходов 
медной проволоки в воде дистиллированной. Для ЭЭД токопроводящих материалов применялась оригинальная установка, 
разработанная авторами (патент 2449859 РФ). Значения коэффициента трения и фактора износа, полученные при испытаниях 
покрытий на автоматизированной машине трения «Tribometer» (CSM Instruments, Швейцария), свидетельствуют об отсутствии 
существенных отличий в износостойкости образцов. Испытания твердости образца по поверхности проводили с помощью ав-
томатической системы анализа микротвердости DM-8 по методу микроВиккерса при нагрузке на индентор 25 г по 10 отпечат-
кам со свободным выбором места укола в соответствии с ГОСТ 9450-76. Время нагружения индентора составляло 15 с. Уста-
новлено, что микротвердость медного покрытия с добавкой наночастиц меди на 15 % выше, чем у стальной подложки и образца 
со стандартным медным покрытием.

Ключевые слова: отходы медной проволоки, медные нанопорошки, электроэрозионное диспергирование, получение нано-
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Ageeva E.V., Latypov R.A., Horyakova N.M., Ageev E.V. 
Study of physical, mechanical and tribological properties of copper electroplated coatings obtained with the addition 

of electroerosion copper nanopowder

The paper presents the results obtained when studying the properties of copper electroplated coatings prepared at the L1-210 v2 
(Italy) galvanizing plant using bright copper plating electrolyte by the «24 Carats» company (Moscow) and addition of the electroerosion 
copper nanopowder prepared by the electro erosion dispersion (EED) method from copper wire scrap in distilled water. An original 
unit developed by the authors (Russian Federation Patent 2449859) was used for EED conductors. Values of the friction coefficient 
and wear factor obtained in coatings tests at the Tribometer automated friction machine (CSM Instruments, Switzerland) showed no 
significant differences in wear resistance of samples. The hardness tests on sample surfaces were carried out using the DM-8 automatic 
micro hardness tester by the Micro Vickers method with the 25 g indenter load for 10 indentations with random indentation points in 
accordance with GOST 9450-76. Indenter loading time was 15 seconds. It was found that microindentation hardness of the copper 
coating with added copper nanoparticles is 15% higher than that of the steel substrate and the sample with the standard copper coating.
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природы металла и среды диспергирования раз-

брос частиц колеблется в интервале 2,5—20 нм, но 

при этом имеются и отдельные частицы величиной 

до 100 нм и более [5, 13, 14]. Считается, что мелкие 

частицы образуются при закалке паров металла, 

а крупные — из расплавленных капель. Однако 

ЭЭД обладает очень существенными конкурент-

ными преимуществами, такими как простота кон-

струкции оборудования, возможность работы в 

жидкой среде, получения сферических наночастиц 

с размерами 2,5—100 нм, использования в качестве 

металлической загрузки отходов, управления ха-

рактеристиками получаемых порошков, безвред-

ность и экологическая чистота процесса, отсутствие 

механического износа оборудования, малые энер-

гозатраты, а следовательно, значительно меньшая 

себестоимость полученных нанопорошков [6—9].

Учитывая вышесказанное, модификация из-

вестных гальванических покрытий наночастица-

ми, полученными электроэрозионым диспергиро-

ванием отходов, весьма актуальна, так как помимо 

улучшения качества покрытий реально снижение 

их стоимости.

Целью настоящей работы было получение элек-

троэрозионного медного нанопорошка из отходов 

электротехнической медной проволоки, а также 

создание и исследование медных гальванических 

покрытий, полученных с добавлением указанного 

нанопорошка.

Методика исследований

Получение нанопорошка меди методом ЭЭД

Для получения нанопорошка меди из медных 

отходов использовали установку для ЭЭД токо-

проводящих материалов [15]. В качестве диспер-

гируемого материала для выполнения намеченных 

исследований были выбраны отходы электротех-

нической медной проволоки. В роли рабочей жид-

кости — вода дистиллированная. Процесс ЭЭД 

медных отходов проводили при следующих элек-

трических параметрах установки: частота следова-

ния импульсов 100—120 Гц; напряжение на элект-

родах 200—220 В; емкость конденсаторов 25,5 мкФ.

Наночастицы меди с помощью центрифуги отде-

ляли от крупноразмерных. Оставшуюся после цен-

трифугирования суспензию выпаривали. Осевший 

на стенки посуды для выпаривания нанопорошок 

смывали электролитом блестящего меднения, ко-

торый в дальнейшем использовали для нанесения 

медного гальванического покрытия.

Введение

На сегодняшний день качество в гальванотех-

нике является важнейшим показателем конкурен-

тоспособности. В связи с известной экономиче-

ской ситуацией поступлений новых инвестиций 

в усовершенствование гальванических установок 

в последние годы было относительно немного, а 

основная часть публикаций посвящалась вопро-

сам улучшения качества покрытий и уменьшения 

их стоимости [1]. На наш взгляд, особый интерес 

представляет модификация известных гальвани-

ческих покрытий наночастицами, что позволяет 

решить указанные проблемы. 

За последнее время был разработан ряд но-

вых решений, прежде всего в области свойств по-

крытий, позволяющих значительно расширить 

диапазон применения покрытий, содержащих на-

ночастицы. Например, при их равномерном рас-

пределении по границам зерен можно значительно 

улучшить коррозионную стойкость гальваниче-

ских покрытий [1, 2]. С помощью наночастиц мож-

но осаждать покрытия с антиотражающей, анти-

фрикционной и самоочищающейся поверхностью, 

а также изготавливать регулировочные шайбы и 

термостойкие изделия для автомобилей [1]. Лите-

ратурный анализ показал, что значительное влия-

ние на свойства гальванических покрытий оказы-

вает диспергирование в матрице покрытия частиц 

размером до 500 нм [1, 2].

Хотя применение нанотехнологий в гальвано-

технике пользуется повышенным интересом уже в 

течение нескольких лет, тем не менее их широкое 

распространение сдерживается из-за высокой сто-

имости наночастиц и нанопорошков.

Для получения наноразмерных частиц часто 

применяют электрохимические методы. На наш 

взгляд, метод электроэрозионного диспергиро-

вания (ЭЭД) выглядит весьма привлекательно 

для получения дисперсных систем. Процесс ЭЭД 

представляет собой разрушение токопроводяще-

го материала в результате локального воздействия 

на него кратковременных электрических разрядов 

между электродами. Метод позволяет нанодис-

пергировать металлы и сплавы, процесс прохо-

дит внутри диэлектрической жидкости, продукты 

трансформации которой покрывают образующие-

ся наночастицы [3—15]. Такой способ не позволяет 

получать частицы с узким распределением их по 

размерам, однако это и не требуется [1, 2]. В за-

висимости от условий проведения процесса ЭЭД, 
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Получение гальванических 

медных покрытий

Гальванические медные покрытия получали 

электроосаждением слоя меди из электролита, со-

держащего ионы этого металла, с помощью гальва-

нической установки «L1-210 v2» (Италия). Под-

ложкой служила сталь 30ХГСА. Для подготовки 

стальной поверхности применяли состав (универ-

сальный) электрохимического обезжиривания и 

раствор для электрохимической активации метал-

лов фирмы «24 Карата» (г. Москва).

В качестве электролита использовали электро-

лит гальванического блестящего меднения фир-

мы «24 Карата». На сталь медное покрытие нано-

сили после никелевого, полученного с помощью 

электролита никелирования подслойного фирмы 

«24 Карата». Технологические параметры подго-

товки стальной подложки, нанесения подслоя 

никеля и слоя меди представлены в табл. 1. Были 

получены стандартное покрытие и покрытие с до-

бавкой электроэрозионных наночастиц меди. 

Исследование микроструктуры образцов

Микроструктуру образцов (по поперечному 

шлифу) изучали методом растровой электронной 

микроскопии с использованием электронно-ион-

ного сканирующего микроскопа «Quanta 600 FEG» 

с полевой эмиссией электронов (производитель — 

FEI, Нидерланды). 

Поверхность образцов шлифовали и полиро-

вали. Шлифование осуществляли металлографи-

ческой бумагой с крупным (№ 60—70) и мелким 

(№ 220—240) зерном. В процессе шлифования об-

разец периодически поворачивали на 90°. Частицы 

абразива смывали водой и подвергали образец по-

лированию на круге суспензиями из оксидов метал-

ла (Fе3O4, Сr2O3, Аl2О3). После достижения зеркаль-

ного блеска поверхность шлифа промывали водой, 

спиртом и просушивали фильтровальной бумагой.

Определение шероховатости поверхности

Шероховатость поверхности оценивали с по-

мощью автоматизированного прецизионного кон-

тактного профилометра SURTRONIC 25 (Велико-

британия). Изучение линейного профиля поверх-

ности проводили путем измерения вертикально-

го отклонения алмазного наконечника (щупа), 

перемещающегося под минимальной нагрузкой с 

постоянной скоростью в условиях механического 

контакта с образцом. По результатам измерений 

определяли поверхностный профиль вдоль прямой 

линии и с помощью программного обеспечения 

рассчитывали параметры шероховатости поверх-

ности (с помощью указанного прибора возможно 

определение 35 параметров шероховатости соглас-

но стандартам ГОСТ 2789-73, ISO, ANSI, JIS, DIN).

Определение коэффициента трения 

и интенсивности износа покрытий

Коэффициент трения и интенсивность изно-

са поверхности образца и контртела измеряли на 

автоматизированной машине трения «Tribometer» 

(CSM Instruments, Швейцария), управляемой ком-

Таблица 1. Технологические параметры подготовки стальной подложки, нанесения подслоя никеля и слоя меди

№ 

стадии
Электролит

Материал 

анода

Соотношение 

площадей 

анод/катод

Материал 

ванны
t, °C U, В i, А/дм3

Обезжиривание стальной поверхности

1
Состав электрохимического 

обезжиривания (универсальный)

Нержавеющая 

сталь
1 : 1 Химстекло Комнатная 10 15

Активация стальной поверхности

2
Раствор для электрохимической 

активации металлов

Нержавеющая 

сталь
1 : 1 Химстекло Комнатная 2,5 4

Нанесение подслоя никеля

3
Электролит гальванического 

никелирования

Анодный никель 

НПА-1
1 : 1 Химстекло Комнатная 1,5 3

Нанесение медного покрытия

4
Электролит гальванического 

блестящего меднения*
Анодная медь 

АМФ
1 :1 Химстекло Комнатная 2,5 6

* Перемешивание нанопорошка меди в электролите обязательно.
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пьютером, по стандартной схеме испытания «ша-

рик—диск». 

Испытания проводили на воздухе при нагрузке 

1,5 Н и линейной скорости 4 см/с, с радиусом кри-

визны поверхности износа 8—9 мм, путь трения 

составлял 100 и 200 м. Износостойкость образца и 

контртела оценивали по формуле

W = V/(Pl),  (1)

где W — интенсивность износа, мм3·Н–1·м–1; 

V — объем удаленного материала, мм3; P — нагруз-

ка, Н; l — путь трения, м.

Определив диаметр поверхности износа ша-

рика с помощью оптического инвертированного 

микроскопа «Olympus GX 51» (Нидерланды), объ-

ем удаленного материала на шарике рассчитывали 

следующим образом:

V = πh2(r – 1/3h),  (2)

где  h = r – (r2 – [d/2]2)1/2 — высота сегмента, мм; 

d — диаметр поверхности износа шарика, мм; r — 

радиус шарика, мм.

Объем удаленного материала образца опреде-

ляли по сечению дорожки износа на его поверх-

ности, измеренному с помощью автоматизирован-

ного прецизионного контактного профилометра 

«Surtronic 25» (Taylor Hobson, Великобритания), с 

использованием формулы

V = slо,  (3)

где lо — длина окружности, мм; s — площадь попе-

речного сечения дорожки износа, мм2.

Определение твердости поверхности образца

Испытания твердости поверхности образца 

проводили с помощью автоматической системы 

анализа микротвердости DM-8 по методу ми-

кроВиккерса при нагрузке на индентор 25 г по 10 

отпечаткам со свободным выбором места укола в 

соответствии с ГОСТ 9450-76 (Измерение микро-

твердости вдавливанием алмазных наконечни-

ков). Время нагружения индентора составляло 15 с.

Результаты и их обсуждение

Изучение формы и морфологии медных нано-

порошков, полученных методом ЭЭД из отходов 

медной проволоки, было выполнено на растровом 

электронном микроскопе «QUANTA 600 FEG» 

(Германия). Результаты исследования представ-

лены на рис. 1 [8]. Видно, что в медном порошке 

присутствуют частицы правильной (сферической 

и эллиптической) формы и агломераты. 

Методом растровой электронной и оптической 

микроскопии было проведено исследование ми-

кроструктуры образцов медных гальванических 

покрытий (по поперечному шлифу) — без добавки 

и с добавкой электроэрозионных наночастиц ме-

ди. Результаты исследований показаны на рис. 2 

и 3. 

Установлено, что у покрытия, полученного с 

добавлением наночастиц электроэрозионной ме-

ди, более плотная структура и оно практически не 

имеет пор.

Результаты испытания твердости образца по 

поверхности приведены в табл. 2.

Отмечено, что введение наночастиц меди (вы-

сокотвердых, образующихся при закалке паров 

металла в рабочей жидкости при диспергирова-

нии) повышает на 15 % микротвердость медного 

покрытия по сравнению с микротвердостью сталь-

ной подложки и стандартного медного покрытия. 

Результаты определения шероховатости поверх-

ности с помощью автоматизированного прецизи-

Рис. 1. Форма и морфология медных нанопорошков при различных увеличениях
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онного контактного профилометра SURTRONIC 25 

представлены на рис. 4. Экспериментально изме-

рены следующие параметры шероховатости по-

крытий: среднее арифметическое отклонение про-

филя (Ra) и высота неровностей профиля по 10 

точкам (Rz). Для стандартного медного покрытия 

получили Ra = 0,434; Rz = 4,17, для медного покры-

тия с добавкой электроэрозионных наночастиц — 

Ra = 0,525, Rz = 5,55.

Установлено, что показатели шероховатости 

у медного покрытия с добавкой электроэрозион-

ных наночастиц меди незначительно выше, чем у 

обычного медного покрытия. Средние арифмети-

ческие отклонения профилей обоих покрытий со-

ответствуют 8-му классу шероховатости деталей, а 

высота неровностей профиля по 10 точкам — 7-му 

классу.

Результаты измерения коэффициента трения 

(μ) и интенсивности износа (W) поверхности об-

разцов и контртела с использованием автоматизи-

рованной машины трения «Tribometer» приведены 

Таблица 2. Среднее значение твердости по Виккерсу 

исследованных образцов

Образец

Твердость 

по Виккерсу

HV ГПа

Сталь 267,0 2,67

Медное покрытие 266,0 2,66

Медное покрытие 

с наночастицами меди
316,0 3,16

Рис. 2. Микроструктура образца медного покрытия

а – поперечный шлиф (Quanta 200 3D), б – поверхность (OLYMPUS GX51)

Рис. 3. Микроструктура образца медного покрытия 

с добавкой электроэрозионных наночастиц меди

а – поперечный шлиф (Quanta 200 3D), б – поверхность (OLYMPUS GX51)
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Рис. 4. Шероховатость поверхности исследуемых образцов

а – медное покрытие; б – медное покрытие с добавкой электроэрозионных наночастиц меди

Рис. 5. Поверхность разрушения пары трения «контртело (шарик) – медное покрытие»

а – оптическое изображение пятна износа контртела (шарика) после многократных проходов по исследуемой поверхности 

образца (× 100); б – зона механического контакта контртела с покрытием; в – профиль бороздки износа поверхности образца
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в табл. 3. Лучшая износостойкость модифициро-

ванного покрытия связана с введением высоко-

твердых наночастиц электроэрозионной меди и 

большей микротвердостью самого покрытия.

После испытаний были изучены поверхно-

сти разрушения обоих компонентов пары трения 

«контртело (шарик) — медное покрытие» — без до-

бавок (рис. 5) и с введенными наночастицами меди 

(рис. 6).

Заключение

В ходе проведенного исследования получены 

и изучены медные гальванические покрытия — 

стандартное и модифицированное, с добавлением 

медного электроэрозионного нанопорошка из от-

ходов электротехнической медной проволоки. По 

результатам сравнительных экспериментальных 

исследований было установлено следующее:

— высота неровностей профиля по 10 точкам 

и среднее арифметическое отклонение профиля 

у медного покрытия с добавкой электроэрозион-

ных наночастиц меди незначительно больше, чем 

у стандартного медного покрытия;

— микротвердость медного покрытия с добав-

кой наночастиц меди, по сравнению со стальной 

подложкой и стандартным медным покрытием, на 

15 % выше;

— результаты трибологических испытаний по-

казали чуть лучшую износостойкость модифици-

рованных покрытий, связанную с введением вы-

Рис. 6. Поверхность разрушения пары трения «контртело (шарик) – медное покрытие с наночастицами меди»

а – оптическое изображение пятна износа контртела (шарика) после многократных проходов по исследуемой поверхности 

образца (× 100); б – зона механического контакта контртела с покрытием; в – профиль бороздки износа поверхности образца

Таблица 3. Трибологические характеристики 

исследуемых покрытий

Образец

Средний 

коэффициент 

трения (μ)

W, 10–6 мм3·Н–1·м–1

Контртело Образец 

Сталь 0,942 16,17 109,0

Медное покрытие 0,943 7,283 254,2

Медное покрытие 

с наночастицами 

меди

0,972 5,457 231,4
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сокотвердых наночастиц электроэрозионной меди 

и большей микротвердостью самого покрытия. 
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Введение

Титановые сплавы, благодаря их высокой кор-

розионной стойкости в большом ряду агрессивных 

сред и удельной прочности, находят широкое при-
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Установлены технологические режимы проведения процессов плазменно-электролитической обработки титановых спла-
вов ВТ6, ВТ1-0, позволяющие получать с высокой скоростью (>5 мкм/мин при плотности переменного тока 10 А/дм2) де-
коративные черные аморфные покрытия на основе SiO2 на их поверхности. Покрытие, нанесенное на сплаве ВТ6, более 
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менение в различных отраслях промышленности 

[1, 2]. Среди известных методов нанесения защит-

ных покрытий на легкие конструкционные спла-
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вы значительное распространение в последние го-

ды получил метод микродугового оксидирования 

(МДО) [3—7]. Процесс МДО включает образова-

ние большого числа короткоживущих плазменных 

микроразрядов на поверхности рабочего электро-

да, температура в которых может достигать 19500 

[8], 20000 °C [3]. Высокая температура в микрораз-

рядах и обеспечивает преимущества этого метода 

перед другими способами получения покрытий 

на изделиях из легких конструкционных сплавов 

[3—6].

В работах [3, 9—11] для получения твердых по-

крытий на титановых сплавах процесс МДО про-

водили в щелочно-алюминатных электролитах. 

Однако скорость роста толщины покрытий при 

заданной плотности переменного тока (i) явля-

ется низкой, что приводит к большим затратам 

электроэнергии при нанесении износостойких 

оксидно-керамических покрытий. Например, 

при i = 10 А/дм2 она не превышает 1 мкм/мин, и 

при получении покрытия толщиной 60 мкм на 

изделиях из титанового сплава в этих электроли-

тах удельные энергозатраты составляют не менее 

380 кВт/м2. Кроме того, в вышеприведенных ра-

ботах не рассматривалась возможность получения 

износостойких покрытий декоративного черного 

цвета на поверхности титановых сплавов мето-

дами высокопроизводительной плазменно-элек-

тролитической обработки (ПЭО). Черный цвет 

покрытий необходим, в частности, в окулярах, 

применяемых в оптике, на корпусах приборов и 

деталях оружия, изготовленных из высокопроч-

ных титановых сплавов. 

Метод ПЭО в значительной степени отличает-

ся от МДО. В ходе процесса ПЭО практически не 

наблюдается окисление металлической основы, а 

вследствие функционирования плазменных ми-

кроразрядов на поверхности рабочего электро-

да протекает термохимическое преобразование 

соединений электролита, контактирующего с 

образцом или изделием. В результате происхо-

дит осаждение на них соединений, в частности 

оксидов кремния или алюминия, если в водном 

растворе находился силикат или алюминат ще-

лочного металла соответственно. При этом про-

изводительность процесса получения покрытий 

методом плазменно-электролитической обработ-

ки, по сравнению с микродуговым оксидирова-

нием, как правило, более чем на порядок выше 

при одинаковом значении заданной плотности 

тока [6, 12]. 

Целью данной работы являлось установление 

возможности получения методом ПЭО износо-

стойких декоративных черных покрытий, увели-

чивающих твердость и износостойкость титаново-

го сплава ВТ6 при минимальных затратах электро-

энергии.

Методика проведения экспериментов

С целью создания декоративных черных изно-

состойких покрытий плазменно-электролитиче-

скую обработку титановых сплавов проводили в 

охлаждаемых щелочных (pH = 11,9÷12,3) водных 

растворах, содержащих 40—110 г/л технического 

жидкого стекла — ТЖС (SiO2·2,9Al2O3·9H2O; плот-

ность 1,47 г/см3). Получение таких покрытий, воз-

можно, будет обусловлено теми же причинами, что 

и образование черной или темно-серой аморфной 

разновидности SiO2 — обсидиана, формирующе-

гося при быстром застывании вулканической ла-

вы, которая не успевает закристаллизоваться [13].

Объем каждого электролита поддерживали по-

стоянным — 10 л.

Элементный состав сплавов, на которые нано-

сили покрытия методом ПЭО, представлен в табл. 1. 

Перед проведением процесса ПЭО терморегу-

лятором ТРМ1-Щ1.У.Р устанавливали температуру 

электролитов 10 °С и поддерживали ее неизмен-

ной перекачкой электролита через теплообменник 

Таблица 1. Элементный состав, мас.%, титановых сплавов

Сплав Ti V Al Fe C Si N O H Zr Примечание

ВТ6 86,45–90,9 3,5–5,3 5,3–6,8 0,60 0,1 0,10 0,05 0,2 0,015 0,3 [1, 2]

ВТ6 Основа 4,3 5,7 0,57 – 0,12 – – – 0,3
Спектральный 

анализ

ВТ1-0 99,24–99,7 – – 0,25 0,07 0,10 0,04 0,2 0,01 – [1, 2]

ВТ1-0 Основа – – 0,2 – 0,12 – – – –
Спектральный 

анализ
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APVU265R в течение всей длительности экспери-

мента.

Процесс ПЭО проводили при помощи емкост-

ной установки, краткое описание которой при-

ведено в работах [6, 14]. Между электродами про-

пускали как переменный, так и постоянный ток, 

используя гальваностатический режим и задавая 

различные плотности тока в интервале i = 10÷
÷40 А/дм2.

Толщину покрытий оценивали посредством 

толщиномера «Fischer Duel Scope FМP 10» (Helmut 

Fisher GmbH & Co. KG, Германия). Предваритель-

но прибор калибровали с применением материала 

подложки и соответствующих эталонов.

Микротвердость покрытий толщиной ~60 мкм 

измеряли на поперечных шлифах с использова-

нием микротвердомера «Buehler Micro Met® 5101» 

(Buehler, США). Программное обеспечение «Omni 

Met®» позволяло проводить математическую об-

работку результатов (не менее 15 замеров) для 

определения среднего значения микротвердости. 

Износостойкость сплава ВТ6 с покрытиями и 

без них изучали с помощью автоматической ма-

шины трения «High-temperature Tribometer» (CSM 

Instruments, Швейцария). Для испытаний образ-

цов использовали схему «шарик—диск». Контр-

телом служил шарик диаметром 6 мм из оксида 

алюминия. Он фиксировался неподвижно в торце 

полого стержня, перпендикулярно к которому за-

крепляли образец.

Нагрузка на стержень составляла Р = 1 и 10 Н, 

линейная скорость — 10 cм/с. Для определения 

скорости износа материалов осуществляли изме-

рение профиля полученной дорожки контактным 

профилометром «Surftest SJ-402» (Mitutoyo Corp., 

Япония).

Скорость износа покрытия рассчитывали по 

формуле

V = 2πRA/(Pl),

где А — площадь поперечного сечения канавки из-

носа, мм2; l = 200 м — пройденная шариком дис-

танция; R = 3,4 мм — радиус дорожки износа; π =

= 3,1415 — трансцендентное число.

Измерение pH электролитов проводили с помо-

щью pH-метра «pH 211» (Hanna Instruments, Герма-

ния).

Строение и элементный состав покрытий ис-

следовали на сканирующем электронном микро-

скопе «CamScan MX2500» (CamScan Electron Optics, 

Великобритания). 

Съемку рентгеновских спектров образцов с 

покрытиями проводили на рентгеновском диф-

рактометре «Rigaku Ultima IV» (Tokyo Boeki, Япо-

ния) с использованием монохроматизированного 

CoKα-излучения. 

Результаты опытов и их обсуждение

После проведения процессов ПЭО в щелочных 

электролитах при концентрациях ТЖС 70—80 г/л 

и плотностях переменного тока 10—20 А/дм2 на 

титановом сплаве ВТ6 формируется декоратив-

ное черное аморфное покрытие (рис. 1). При i >

> 20 А/дм2 при прочих одинаковых условиях про-

ведения процессов ПЭО на поверхности ВТ6 обра-

зуется серо-белое покрытие, а при i < 10 А/дм2 — 

серое. 

У черного покрытия толщиной 60 мкм на ос-

нове аморфного диоксида кремния средняя 

микротвердость (970±220 HV) выше, чем у покры-

тий такой же толщины, сформированных в ще-

лочно-алюминатных водных растворах (не более 

750 HV) [9, 10].

Декоративное черное покрытие более чем в 2 ра-

за увеличивает износостойкость сплава ВТ6. В част-

ности, при нагрузке 10 Н средняя скорость изно-

са покрытия толщиной 60 мкм после проведения 

процесса ПЭО в щелочном водном растворе, содер-

жащем 70 г/л ТЖС, составляет 2,6·10–4 мм3/(м·Н), 

а сплава — 5,3·10–4 мм3/(м·Н). Примеры образцов, 

прошедших испытания на износостойкость при 

Р = 10 Н, приведены на рис. 2.

При нагрузке 1 Н черное покрытие, в отличие 

от сплава ВТ6, практически не подвержено износу 

(рис. 3).

На начальной стадии проведения процессов 

ПЭО происходят осаждение (электролиз) поли-

Рис. 1. Рентгеновский спектр покрытия, 

сформированного на сплаве ВТ6 после проведения 

его ПЭО в щелочном водном растворе, 

содержащем 70 г/л ТЖС
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анионов, содержащих кремний [15, 16], на сплав и 

его анодирование. В сформированных пористых 

покрытиях наблюдается образование парогазовой 

фазы вследствие тепловыделения и анодного вы-

деления кислорода в сквозных порах. Последнее 

приводит к повышению анодного напряжения до 

величины пробоя парогазовой фазы — так возни-

кают плазменные микроразряды [6].

При проведении процессов ПЭО в водных рас-

творах, содержащих 60—70 г/л ТЖС, происходит 

образование покрытия из аморфного диоксида 

кремния с относительно небольшим количеством 

сквозных пор по сравнению с их количеством в 

случае использования электролитов с меньшей 

концентрацией ТЖС. С ростом толщины покры-

тия большая мощность, выделяемая в плазменных 

анодных микроразрядах, увеличивается, что при-

водит к плавлению диоксида кремния на участках 

покрытия, расположенных вблизи них. После га-

шения микроразрядов, длительность существо-

вания которых не превышает 3,5 мс [17], проис-

ходит быстрое затвердевание диоксида кремния, 

Рис. 2. Трехмерные изображения (а, б) и профиль дорожек износа (в, г) образцов 

после испытаний при нагрузке 10 Н

а, в – сплав ВТ6; б, г – покрытие толщиной 60 мкм, полученное в щелочном водном растворе, содержащем 70 г/л ТЖС

Рис. 3. Трехмерные изображения образцов после испытаний при нагрузке 1 Н

а – сплав ВТ6; б – покрытие толщиной 60 мкм, полученное на этом сплаве в щелочном водном растворе, содержащем 70 г/л ТЖС
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т.е. выполняется условие образования обсидиана 

[13]. При этом скорость роста покрытия при i =

= 10 А/дм2 достигает 5,1 мкм/мин, а удельные 

энергозатраты при получении покрытия толщи-

ной 60 мкм не превышают 45 кВт/м2.

При концентрациях ТЖС более 70 г/л проис-

ходит значительное закрытие сквозных пор в по-

крытиях. Это приводит к недопустимому росту 

мощности, выделяемой в плазменных разрядах. 

На поверхности рабочего электрода загораются 

дуговые разряды, а на участках покрытия, приле-

гающих к ним, образуются серо-белые наросты. 

Эти модельные представления о формирова-

нии покрытия из обсидиана подтверждаются тем, 

что с увеличением степени нагрева покрытия не 

обеспечивается достаточно быстрое остывание 

расплава диоксида кремния, т.е. не выполняется 

одно из основных условий получения обсидиана. 

Нагрев покрытий происходит при пропускании 

между электродами: 1) постоянного тока; 2) пере-

менного тока с i > 20 А/дм2. Такая большая плот-

ность тока обусловлена тем, что выделяющийся 

водород при катодной поляризации рабочего элек-

трода обеспечивает перемешивание электролитов, 

находящихся в сквозных порах и в объеме ванны. 

В черном аморфном покрытии имеет место 

очень низкая концентрация легирующих элемен-

тов титанового сплава (рис. 4, табл. 2).

Данные, приведенные в табл. 2, казалось бы, 

подтверждают, что только образование обсидиана 

обеспечивает декоративный черный цвет покры-

тий. 

Вместе с тем после ПЭО сплава ВТ1-0 по режи-

му, при котором на образцах из сплава ВТ6 фор-

мировалось матовое черное покрытие, получали 

темно-серый цвет покрытия. При этом средняя 

скорость роста толщины покрытия на сплаве ВТ1-0 

была практически такая же (5,05 мкм/мин при за-

данной i = 10 А/дм2), как и при ПЭО сплава ВТ6.

Нами была высказана гипотеза, что цвет (мато-

во-черный, а не темно-серый) покрытия, сформи-

рованного из обсидиана на сплаве ВТ6, обуслов-

лен растворением небольшого количества оксида 

ванадия (см. рис. 4, табл. 2).

Для доказательства этой гипотезы ПЭО сплава 

ВТ1-0 провели в щелочном электролите, содержа-

Рис. 4. Типичный внешний вид поперечного шлифа 

образца сплава ВТ6 с покрытием, 

полученным методом ПЭО в щелочном (pH = 12,1) 

водном растворе, содержащем 70 г/л ТЖС

Рис. 5. Типичный внешний вид поперечного шлифа 

образца сплава ВТ1-0 с покрытием, 

полученным методом ПЭО в щелочном (pH = 12,1) 

водном растворе, содержащем 70 г/л ТЖС 

и 1 г/л ванадата натрия

Таблица 2. Элементный состав (мас.%) покрытия 

в исследуемых точках (см. рис. 4)

Спектр O Si Ti Al V

1 57,1 41,8 0,8 0,2 0,1

2 55,0 42,5 1,9 0,4 0,2

3 54,1 44,2 1,0 0,4 0,3

4 50,9 41,9 6,2 0,6 0,4

Таблица 3. Элементный состав (мас.%) покрытия 

в исследуемых точках (см. рис. 5)

Спектр O Si Ti Al V

5 55,2 43,7 0,6 0,1 0,4

6 53,4 45,2 0,8 0,3 0,3

7 53,4 44,6 1,3 0,4 0,3

8 49,0 43,9 5,9 1,1 0,1
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щем 70 г/л ТЖС и 1 г/л ванадата натрия при плот-

ности переменного тока 10 А/дм2. Аморфное (что 

видно из данных рентгеноструктурного анализа) 

покрытие в этом случае приобрело матовый чер-

ный цвет. Данные его микрорентгеноспектрально-

го анализа, так же как и результаты установления 

элементного состава черного покрытия, сформи-

рованного на сплаве ВТ6, показали небольшое ко-

личество ванадия (рис. 5, табл. 3).

Таким образом, для получения черных износо-

стойких покрытий на титановых сплавах методом 

ПЭО необходимо создавать не только условия об-

разования обсидиана, но и обеспечивать вхожде-

ние в них оксида ванадия. При этом в аморфных 

покрытиях на основе диоксида кремния достаточ-

ной является низкая концентрация оксида вана-

дия.

Переходный слой, расположенный между спла-

вом и основным слоем покрытия из SiO2, форми-

руется, главным образом, по механизму ПЭО тита-

новых сплавов, однако следует учитывать и долю 

его образования по механизму оксидирования ти-

танового сплава (см. рис. 4, 5, табл. 2, 3).

Выводы

1. Выявлены технологические условия прове-

дения процесса ПЭО титановых сплавов, позво-

ляющие получать на их поверхности с высокой 

скоростью (>5 мкм/мин при плотности перемен-

ного тока 10 А/дм2) и низкими энергозатратами (до 

толщины покрытия 60 мкм — не более 45 кВт/м2) 

декоративные черные аморфные покрытия, не ме-

нее чем в 2 раза увеличивающие износостойкость 

поверхности образцов.

2. Предложен механизм образования черных 

аморфных покрытий на титановых сплавах мето-

дом ПЭО, включающий следующие основные ста-

дии: а) плавление диоксида кремния на участках 

покрытия, расположенных вблизи от микроразря-

дов, и быстрое его остывание; б) растворение окси-

да ванадия в покрытии.
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Одним из эффективных методов повышения 

жаростойкости стальных деталей газовых и па-

ровых турбин, работающих при температурах 

650—700 °С, является создание на их поверхности 

слоистых покрытий Ni/Ni2Al3 [1—4]. В таких по-

крытиях каждый слой несет определенную функ-

циональную нагрузку: никелевый слой играет 
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роль диффузионного барьера, предотвращающего 

проникновение атомов алюминия в стальную ос-

нову, а также обеспечивает высокую адгезию по-

крытия к подложке, а наружный слой алюминида 

никеля Ni2Al3 защищает основу от окисления за 

счет образования на его поверхности плотной ок-

сидной пленки Al2O3.
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Срок службы слоистого покрытия, ввиду нали-

чия градиента концентраций, будет определяться 

кинетикой диффузионных процессов между под-

слоем никеля и интерметаллидом Ni2Al3, которые 

неизбежно приведут к уменьшению содержания 

алюминия у поверхности покрытия ниже крити-

ческого уровня [5], необходимого для формиро-

вания Al2O3. Известно [6], что использование в 

качестве подслоя вместо Ni сплава системы Ni—Cr 

может понизить необходимую для образования 

Al2O3 концентрацию алюминия.

В связи с изложенным, в настоящей работе про-

веден сравнительный анализ последовательности 

и кинетики фазовых трансформаций в слоистых 

покрытиях систем Al—Ni и Al—Ni—Cr. 

Материалы и методика эксперимента

Покрытия получали с помощью комплексной 

технологии [7], включающей следующую последо-

вательность операций:

— нанесение на стальную основу (в качестве мо-

дельного материала подложки использовали жа-

ропрочную сталь мартенситно-ферритного класса 

марки 12Х1МФ толщиной 10 мм) методом сварки 

взрывом никеля НП2 (или сплава Х20Н80) толщи-

ной 0,5 мм;

— прокатка полученного биметалла для полу-

чения толщин подслоя 0,1—0,2 мм; 

— нанесение на подслой НП2 (или Х20Н80) ме-

тодом сварки взрывом алюминия АД1 толщиной 

0,7 мм;

— термообработка полученных образцов при 

t = 600 °С для формирования на подслое НП2 (или 

Х20Н80) диффузионной зоны [8—10]. 

Металлографические исследования осуществ-

ляли с применением оптической (модульный мо-

торизованный микроскоп «Olympus BX61») и элек-

тронной (растровый электронный микроскоп «Ver-

sa 3D») микроскопии. Рентгеновскую съемку вы-

полняли на дифрактометре ДРОН-3 в характери-

стическом излучении CuKα. Для идентификации 

фаз использовали программу «Crystallographica» 

(Oxford Cryosystems Ltd) с базой данных «Powder Dif-

fraction File-2» (The International Center for Diffrac-

tion Data). Микрорентгеноспектральный анализ 

проводили с помощью энергодисперсионного 

спектрометра «EDAX Trident XM 4». 

Нагревы образцов с покрытиями осуществляли 

в воздушной атмосфере печи SNOL 8,2/1100 при 

t  = 1100±50 °С для интенсификации фазовых пере-

ходов, поскольку, по данным [2], их длительность, 

приводящая к понижению концентрации алюми-

ния в поверхностном слое ниже критической при 

температуре, близкой к эксплуатационной (650 °С), 

составляет сотни тысяч часов. Время выдержки 

при t  = 1100±50 °С составляло 2—300 ч.

Результаты и их обсуждение

Покрытия системы Al—Ni

Металлографические исследования и рентге-

носпектральный анализ показали, что после само-

произвольного отделения слоя алюминия от диф-

фузионной зоны при охлаждении образцов после 

нагрева до 600 °С [10] на поверхности никеля фор-

мируется сплошной гомогенный слой толщиной 

50—70 мкм, представляющий собой интерметал-

лид Ni2Al3 (рис. 1, а, б) с содержанием алюминия 

~39,42 мас.%.

Рис. 1. СЭМ-изображение покрытия 

системы Al–Ni (а) и распределение элементов 

в его поперечном сечении (б)

Линией обозначена область сканирования

а

б
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Анализ полученных экспериментальных дан-

ных по нагревам образцов с покрытиями при t  =

= 1100 °С позволил установить следующее. При вы-

держке образца в течение 2 ч между слоем НП2 и 

Ni2Al3 образовалась прослойка NiAl (рис. 2, а, б). 

После 10-часовой выдержки был обнаружен толь-

ко интерметаллид NiAl (рис. 2, в, г), а Ni2Al3 от-

сутствовал. На дифрактограмме присутствовали 

также рефлексы от Al2O3, что свидетельствовало 

о формировании на поверхности NiAl оксидной

пленки. Выдержка в течение 50 ч привела к транс-

формации NiAl в Ni3Al, а между слоем НП2 и 

прослойкой Ni3Al образовался твердый раствор 

Ni(Al) — никелевый аустенит переменной концен-

трации (рис. 2, д, е). 

Увеличение времени выдержки до 100 ч приве-

ло к расширению зоны твердого раствора за счет 

уменьшения прослойки Ni3Al и слоя НП2 (рис. 3).

Таким образом, фазовые переходы в Al—Ni-по-

крытии при t  = 1100 °С идут в следующей после-

довательности: Ni2Al3 → NiAl → Ni3Al → Ni(Al). 

Выдержка при 1100 °С в течение 100 ч приводит к 

Рис. 2. Микроструктуры (× 500) Al–Ni-покрытия после нагрева при t = 1100 °С 

в течение 2 (а), 10 (в), 50 (д) ч и соответствующие им дифрактограммы (б, г, е)
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снижению содержания алюминия в поверхност-

ном слое покрытия с 39,42 до 13,5 мас.%

Покрытия системы Al—Ni—Cr

Анализ данных металлографических исследо-

ваний показал, что после самопроизвольного от-

деления слоя алюминия от диффузионной зоны 

при охлаждении образцов после нагрева до 600 °С 

[10] на подложке из сплава Х20Н80 формирует-

ся сплошная диффузионная зона гетерогенного 

строения толщиной ~150 мкм, которую, по мере 

удаления от поверхности, можно визуально разде-

лить на три прослойки (рис. 4, а).

Первая прослойка, находящаяся на поверхно-

сти, состоит преимущественно из CrAl7 (рис. 4, б, 

табл. 1, точка 1). Вторая — представляет собой ме-

ханическую смесь двух интерметаллидов — NiAl3 

и CrAl7 (рис. 4, в, табл. 1, точки 2 и 3 соответствен-

но), причем дисперсность включений CrAl7 по мере 

удаления от первой прослойки к границе с Х20Н80 

уменьшается. Третья прослойка имеет столбчатую 

структуру, ориентированную перпендикулярно 

границе раздела «покрытие—Х20Н80» (рис. 4, г). 

Согласно данным рентгеноспектрального анали-

за, третья прослойка состоит из Ni2Al3 (рис. 4, д, 

табл. 1, точки 4, 5) и мелкодисперсных включе-

ний CrAl7 (рис. 4, д, табл. 1, точка 6). Полученные 

данные по химическому составу Ni2Аl3 несколь-

ко отличаются от стехиометрических, что не 

противоречит диаграмме состояния Al—Ni [11], 

так как указанное соединение является бертол-

лидом и имеет область гомогенности 55,3—60,0 

мас.% Ni.

Результаты исследования фазового состава по-

крытия с помощью рентгеноструктурного анализа 

представлены на рис. 5. Достоверно идентифици-

рованы следующие фазы: CrAl7, NiAl3 и Ni2Al3. 

Следует отметить, что большинство фаз, обра-

зование которых возможно в системе Al—Ni—Cr, 

имеют близкие углы отражения 2θ, что обуслов-

ливает наложение соответствующих рефлексов на 

дифрактограммах.

Таблица 1. Результаты точечного 

рентгеноспектрального микроанализа

Зона 

анализа 

(см. рис. 4, 

б, д)

Элемент

Содержание 

элемента
Возможная 

ошибка, 

%

Фаза

мас.% ат.%

1

Ni – – –

CrAl7Cr 23,1 12,8 2,16

Al 76,9 87,2 1,72

2

Ni 42,15 25,5 2,25

NiAl3Cr – – –

Al 57,85 74,5 3,17

3

Ni – – –

CrAl7Cr 25,8 13,9 2,71

Al 74,2 86,1 3,31

4

Ni 56,3 35,3 2,27

Ni2Al3Cr – – –

Al 43,7 64,7 3,54

5

Ni 57,1 36,4 1,98

Ni2Al3Cr – – –

Al 42,9 63,6 2,34

6

Ni – – –

CrAl7Cr 24,4 13,6 2,64

Al 75,6 86,4 3,48

Рис. 3. СЭМ-изображение реакционной зоны (а) 

и распределение Ni и Al в ее поперечном сечении (б) 

после нагрева при t = 1100 °С в течение 100 ч

Линией обозначена область сканирования

а

б
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Двухчасовая выдержка при t = 1100 °С приводит 

к диффузионному перераспределению компонен-

тов и формированию более однородной структуры 

покрытия (рис. 6, а). Со стороны Х20Н80 образу-

ется гомогенный слой NiAl3 (рис. 6, а, табл. 2), а 

ближе к поверхности — структура эвтектического 

типа (NiAl3 + Ni2Al3), кристаллизующаяся (темпе-

ратура плавления алюминида NiAl3 — 854 °C) по 

«границам» глобул NiAl3 (рис. 6, а, б).

Между покрытием и слоем нихрома обра-

зуется неоднородная зона толщиной ~30 мкм, 

представляющая собой сегрегации включений 

с высоким содержанием хрома (~92 мас.% Cr) в 

матрице состава (мас.%) 15,5Al—14,3Cr—70,2Ni 

Рис. 4. СЭМ-изображения покрытия 

системы Al–Ni–Cr (а), сформированного 

на подложке из сплава Х20Н80, 

и их увеличенные фрагменты (б–д)

Квадратами обозначены области 

анализа химического состава

Рис. 5. Дифрактограмма, снятая с поверхности 

Al–Ni–Cr-покрытия, сформированного 

на подложке из сплава Х20Н80
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(рис. 6, в, табл. 2). В работах [12—14] при иссле-

довании границы раздела «защитное покрытие — 

лопатка ГТД» после длительных нагревов обна-

ружена похожая по структуре зона с выделения-

ми топологически плотноупакованных фаз пла-

стинчатой формы, названная вторичной реак-

ционной зоной (ВРЗ).

Анализ полученных дифрактограмм (рис. 7) 

Рис. 6. СЭМ-изображения покрытия 

системы Al–Ni–Cr после нагрева 

при t = 1100 °С в течение 2 ч

Квадратами обозначены области анализа 

химического состава

Рис. 7. Дифрактограммы, снятые 

с поверхности покрытия системы Al–Ni–Cr 

после нагрева при t = 1100 °С 

в течение 2 (а), 10 (б) и 300 (в) ч
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свидетельствует о том, что рефлексы, соответ-

ствующие интерметаллидам NiAl3, Ni2Al3 и Ni3Al, 

несколько смещены от табличных положений в 

результате частичного растворения атомов хрома 

в никелевой подрешетке [15]. Зафиксированы реф-

лексы твердого раствора никеля в хроме Cr(Ni), 

находящегося в ВРЗ, и Al2O3, присутствующего на 

поверхности покрытия.

Увеличение времени выдержки до 10 ч приводит 

к выравниванию градиента концентраций (мас.%) 

по толщине покрытия до ~20,3÷23,1 Al, ~7,4÷8,7 Cr 

и ~68,2÷72,3 Ni за исключением приповерхностной 

Рис. 8. СЭМ-изображения покрытия системы Al–Ni–Cr после нагрева при t = 1100 °С 

в течение 10 (а), 100 (в), 300 (д) ч и соответствующие им кривые распределения элементов (б, г, е)

Линиями обозначены области сканирования
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зоны толщиной около 20 мкм, где наблюдается 

повышенное содержание алюминия (~31,2 мас.%) 

(рис. 8, а, б). Фазовый состав покрытия — твердый 

раствор хрома в Ni3Al (рис. 8, б). 

Дальнейший рост времени выдержки (до 300 ч) 

не оказал заметного влияния на структуру (рис. 8, 

в, д), фазовый (рис. 8, в, д) и химический (рис. 8, г, е) 

составы покрытия. Содержание алюминия вырав-

нялось по всей его толщине и составило ~20 мас.%. 

Толщина и химический состав ВРЗ на границе 

«покрытие—нихром» также остались неизменны-

ми, произошел лишь рост размера и количества 

богатых хромом включений. 

Таким образом, фазовые переходы в покры-

тии при t = 1100 °С идут в следующей последова-

тельности: NiAl3 + CrAl7 + Ni2Al3 → NiAl3(Cr) +

+ Ni2Al3(Cr) + Cr (Ni) → Ni3Al(Cr) + Cr (Ni). По ме-

ре увеличения времени выдержки за счет диффу-

зионного перераспределения происходит вырав-

нивание содержания Al, Ni и Cr по толщине по-

крытия. При этом слой с высоким содержанием 

хрома (ВРЗ) играет роль диффузионного барьера, 

предотвращая проникновение атомов алюминия в 

подложку Х20Н80. 

Выводы

1. Формирующаяся при температуре 1100 °С на 

границе «сплав Х20Н80—покрытие» вторичная ре-

акционная зона является диффузионным барье-

ром, предотвращающим проникновение атомов 

алюминия в подслой Х20Н80 и обеспечивающим в 

исследованном временном диапазоне его содержа-

ние в покрытии ~20 мас.%. 

2. Замена никеля на сплав Х20Н80 в составе 

слоистого покрытия приводит к торможению ско-

рости диффузионного перераспределения Al по 

толщине покрытия и, как следствие, к увеличению 

срока его службы.

3. Фазовые переходы в слоистом покрытии си-

стемы Al—Ni при t = 1100 °С идут в следующей 

последовательности: Ni2Al3 → NiAl → Ni3Al →
→ Ni(Al), а в покрытии системы Al—Ni—Сr так: 

NiAl3 + CrAl7 + Ni2Al3 → NiAl3(Cr) + Ni2Al3(Cr) +

+ Cr (Ni) → Ni3Al(Cr) + Cr(Ni).

Исследования, касающиеся покрытий системы Al—Ni, 

выполнены за счет гранта Российского научного фонда 

(проект № 14-19-00418), а относящиеся к покрытиям 

системы Al—Ni—Cr, — при финансовой поддержке 

Минобрнауки РФ (задание № 11.1865.2014/К).
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Изучены микроструктура и механические свойства 4 матриц сложного химического состава: ВК15–Cu, ВК15–Cu–Sn, 
ВК20–Cu, ВК20–Cu–Sn, применяемых при изготовлении алмазного бурового инструмента. Процесс получения образцов 
матриц проводили методом инфильтрации формовок твердосплавной шихты при t = 1100 °С медью и при t = 1000 °С брон-
зой. Были изготовлены шлифы безалмазных матриц, проведены их металлографический и микрорентгеноспектральный 
анализы, определены их твердость, микротвердость, плотность и пористость. Твердость матриц устанавливали по шкале 
HRC, микротвердость – на приборе ПМТ-3 при использовании нагрузки 2 Н. В результате выявлено, что 1) методом инфиль-
трации формовок твердосплавной шихты марок ВК15 и ВК20 расплавами на основе меди и бронзы получаются твердые и 
прочные матрицы алмазного инструмента с открытой пористостью не более 3 %, при этом процесс инфильтрации более 
полно протекает при использовании бронзы; 2) наиболее твердыми являются матрицы, созданные инфильтрацией брон-
зой формовок твердосплавной шихты марки ВК15. Применение матриц на основе твердосплавной шихты марки ВК20 при 
изготовлении бурового алмазного инструмента нецелесообразно из-за резкого снижения его абразивной способности 
при бурении твердых материалов.
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Введение

В настоящее время применение синтетических 

алмазов при изготовлении бурового инструмен-

та позволяет значительно увеличить производи-

тельность труда, достичь принципиально новых 

результатов в объемах бурения. Алмазный буро-

вой инструмент и технология его изготовления 

прошли несколько стадий развития, каждая из 

которых характеризуется размером и качеством 

используемых алмазов, свойствами матриц и об-

щим уровнем развития промышленности. Появ-

ление новых синтетических алмазных материа-

лов требует совершенствования конфигурации 

буровых коронок, подбора матриц и разработки 

технологических мероприятий при их изготовле-

нии. Особенностью синтетических алмазов явля-

ется их пониженная термостойкость в сочетании 

с повышенной прочностью. При изготовлении 

бурового инструмента нужно учитывать это и при 

снижении температур спекания добиваться увели-

чения прочности и твердости матрицы. Вопросам 

совершенствования буровых коронок посвящены 

работы [1—8], конструкций и режимов бурения — 

работы [9—13]. Перед изготовлением реального 

бурового инструмента необходимо проведение ис-

пытаний на модельных образцах.

Целью настоящей работы являлось изучение 

возможностей применения в буровом инструменте 

новых типов синтетических алмазных порошков 

при использовании традиционной технологии его 

изготовления.

Методика и образцы

Для проведения модельных экспериментов по 

стандартной технологии методом инфильтрации 

[14] были изготовлены алмазные коронки ПИА 

(∅ 20 мм) и модельные безалмазные сегменты (раз-

мером 24×8×7 мм) на основе твердых сплавов 

ВК15, ВК20. В качестве пропиточного материала 

применяли медь и бронзу состава Cu + 10 % Sn. 

Характеристики алмазных буровых коронок пред-

ставлены в табл. 1. 

При использовании матричной шихты марок 

ВК6 и ВК10 для изготовления сегментов результа-

ты при инфильтрации были нестабильны, поэтому 

при получении коронок были выбраны матричные 

шихты марок ВК15 и ВК20. Для инфильтрации 

применяли чистую медь и бронзу с 10 %-ным со-

держанием олова. Олово добавляли по двум причи-

нам — с целью снижения температуры инфиль-

трации и для повышения твердости матрицы. Ин-

фильтрацию проводили при температурах 1100±

±10 °С или 1000±10 °С при использовании соответ-

ственно меди (Cu) или бронзы (Cu + 10 % Sn).

Диаграмма состояния и концентрационная 

зависимость механических свойств сплавов Cu—

Sn приведены на рис. 1 [15]. После изготовления 

сегментов их шлифовали и определяли твердость 

методом Роквелла по шкале HRC, микротвердость 

на приборе ПМТ-3 при нагрузке 2 Н, плотность, 

прочность на изгиб, абразивную стойкость. Испы-

тания на прочность осуществляли на разрывной 

машине «Instron 150LX», абразивную стойкость 

изучали по методике [4]. Металлографические 

Рис. 1. Диаграмма состояния (а) и концентрационная 

зависимость прочности (б) сплавов системы Cu–Sn [10]
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исследования и оценку химического состава про-

водили с помощью микрорентгеноспектрального 

анализа на растровом электронном микроскопе 

«Hitachi S-3400N».

Результаты и их обсуждение

На рис. 2—5 приведены микроструктуры шли-

фов безалмазных матриц ВК15 (см. рис. 2, 3) и 

ВК20 (см. рис. 4, 5) с пропиткой соответственно 

медью и бронзой.

При сравнении рис. 2, 3 и 4, 5 отчетливо видно, 

что увеличение содержания кобальта с 15 до 20 % 

приводит к принципиальному изменению распре-

деления элементов по шлифу. В первом случае (см. 

рис. 2, 3) медь представлена мелкими включени-

ями, во втором (см. рис. 4, 5) — включения меди 

агрегированы до появления сплошных цепочек по 

поверхности шлифов.

В табл. 2 представлены результаты измерения 

твердости и микротвердости матриц безалмазных 

сегментов, а также данные по испытанию их проч-

ности при изгибе и абразивной стойкости. 

Из табл. 2 следует, что твердость и микротвер-

дость образцов сегментов матриц ВК15 и ВК20 уве-

личиваются при введении олова в медь, прочность 

и прогиб при этом уменьшаются. Следовательно, 

с добавкой Sn матрица становится более твердой и 

менее прочной. При этом твердость, а следователь-

но, и абразивная стойкость образцов матриц ВК15 

выше, чем ВК20, а прочность, наоборот, больше у 

образцов матриц ВК20, что объясняется повышен-

ным содержанием кобальта.

Определение плотности образцов сегментов 

проводили методом геометрического измерения и 

расчета, а также с помощью гелиевого пикнометра 

«AccuPyc 1340» (табл. 3). По результатам измерения 

плотности была рассчитана открытая пористость 

Рис. 2. Микроструктура 

и карта распределения элементов 

по шлифу образцов сегментов 

матрицы ВК15–Cu (× 5000)

Таблица 1. Характеристики алмазных буровых коронок ПИА

Тип

Алмазы 

при 50 %-ной концентрации
Масса шихты, г

Марка 

шихты

Пропиточный 

материалМарка 

(зернистость)

Количество, 

карат

Объемный 

слой

Приварочный 

слой

ПИА-1 SDB 1125 (30/40) 1,23 3,8 2,2 ВК15 Cu

ПИА-2 SDB 1125 (30/40) 1,23 3,7 2,1 ВК15 Cu–10%Sn

ПИА-3 SDB 1125 (30/40) 1,23 3,7 3,1 ВК20 Cu

ПИА-4 SDB 1125 (30/40) 1,23 3,8 3,1 ВК20 Cu–10%Sn
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Рис. 4. Микроструктура 

и карта распределения элементов 

по шлифу образцов сегментов 

матрицы ВК20–Cu (× 5000)

Рис. 3. Микроструктура и карта распределения элементов по шлифу образцов 

сегментов матрицы ВK15–Cu–10%Sn (× 5000)

Таблица 2. Прочностные свойства образцов сегментов

Матрица Твердость, HRC
Микротвердость, 

ГПа

Параметры прочности 

при изгибе Абразивная 

стойкость, г
Прогиб, мм σв, МПа

ВК15–Cu 22,2 2,8 0,66 12,92 0,2684

ВК15–Cu–10%Sn 35,5 3,2 0,43 10,61 0,2695

ВК20–Сu 20,5 2,2 0,65 13,34 0,2966

ВК20–Cu–10%Sn 32,3 2,6 0,48 11,51 0,2853
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Рис. 6. Зависимость износа алмазных коронок 

от глубины бурения

1 – ВК20–Cu; 2 – ВК20–Cu–10%Sn; 3 – ВК15–Cu; 

4 – ВК15–Cu–10%Sn

Таблица 3. Плотность и пористость образцов сегментов

Матрица

Плотность, г/см3

Пористость, 

%Геометри-

ческий метод

Газовый 

метод

ВК15–Cu 11,03 11,36 2,9

ВК15–Cu–10%Sn 11,01 11,15 1,3

ВК20–Cu 11,04 11,74 2,7

ВК20–Cu–10%Sn 11,07 11,24 1,5

Рис. 5. Микроструктура и карта распределения элементов по шлифу образцов 

сегментов матрицы ВК20–Cu–10%Sn (× 5000)

образцов сегментов, которая для всех матриц со-

ставила менее 3 %. Из анализа данных табл. 3 сле-

дует, что инфильтрация бронзой (сплавом меди с 

оловом) происходит более полно, с образованием 

меньшей пористости для матриц и ВК15, и ВК20.

Износостойкость изготовленных алмазных 

коронок оценивали [16] путем сверления ими 

абразивных материалов при одинаковых услови-

ях с периодическим замером износа и визуальной 

оценкой степени износа алмазного слоя. 

При проведении испытаний алмазных коронок 

применялись следующие материалы и аппаратура: 

— буровой стенд на базе сверлильного станка 

«Profi ZS4032B»; 

— абразивные круги из карбида кремния зеле-

ного марки 64С F 60 К 7V.

Коронку крепили на штанге стенда, подводили 

промывочную жидкость (воду) (1,2—1,5 л/мин) и 

при 360 об/мин производили бурение с периодиче-

ским замером износа. Результаты измерения изно-

состойкости коронок представлены на рис. 6.

Из анализа рис. 6 следует, что износостойкость 

коронок с матрицей ВК20 значительно меньше, чем 

в случае использования ВК15, что не может быть 

объяснено только снижением твердости и абразив-

ной стойкости этих матриц. При изучении микро-
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структуры и распределения элементов по шлифу 

матриц было отмечено их существенное отличие. 

На шлифах матриц ВК20 присутствуют боль-

шие области кобальтовых и медных включений. 

По-видимому, при взаимодействии с абразивным 

шламом, образующимся при бурении абразивных 

кругов, происходят глубокий износ матрицы в ме-

стах кобальтовых (медных) включений и преждев-

ременное выкрашивание алмазных зерен. Следо-

вательно, применение твердосплавных матриц с 

содержанием кобальта более 15 % нерационально 

при изготовлении бурового алмазного инструмен-

та для бурения твердых материалов.

Заключение

В результате проведенных исследований уста-

новлено:

— методом инфильтрации расплавами на осно-

ве меди и олова прессовок твердосплавной шихты 

марок ВК15 и ВК20 получаются твердые и прочные 

матрицы алмазного инструмента с открытой по-

ристостью не более 3 %, при этом процесс инфиль-

трации более полно протекает при использовании 

бронзы;

— наиболее твердыми являются матрицы на 

основе ВК15 с пропиткой сплавом меди с оловом. 

Применение матриц на основе ВК20 при изготов-

лении бурового алмазного инструмента нецелесо-

образно из-за резкого снижения его абразивной 

способности при бурении твердых материалов.
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Введение

В настоящее время широко развивается направ-

ление получения «спроектированных материа-

лов». Такой термин впервые появился в публичном 

докладе Сколковского института науки и техноло-

гий в октябре 2014 г. Сюда можно отнести искус-

ственные наноструктурированные материалы, 

полученные методом порошковой металлургии, 
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отвечающие набору определенных функциональ-

ных требований или с заданными физико-меха-

ническими свойствами.

Спроектированные материалы способствуют ре-

шению двух важных задач: стимулирование инно-

ваций в производство собственных материалов для 

различных машин и оборудования и создание но-
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вых методов производства деталей на основе этих 

материалов с уникальными свойствами, что также 

привлекательно для инновационных разработок [1].

Изготовление изделий из металлических по-

рошков — распространенная в настоящее время 

технология, которая используется в производ-

стве деталей для машиностроения, химической, 

энергетической отраслей промышленности, ме-

дицины и т.д. Помимо металлической основы в 

структуре порошкового материала создается раз-

ветвленная система пор, наличие которых в этих 

изделиях является как преимуществом (в филь-

трах, очистителях, медицинских имплантатах и 

др.), так и, в некоторых случаях, недостатком, обу-

славливая плохую герметичность, низкую корро-

зионную стойкость по сравнению с литыми дета-

лями и пр. [2, 3].

Технология инфильтрации различных компо-

зиций в поры порошковых материалов открывает 

новые возможности для решения этой проблемы, а 

также для проектирования и изготовления изделий, 

обладающих комплексом свойств, недостижимых 

при их изготовлении традиционными способами.

Известно несколько методик заполнения пор 

порошковых материалов инфильтрующими су-

спензиями: самопроизвольная пропитка, под 

давлением, в вакууме. В наших исследованиях ис-

пользовалась пропитка под действием ультразву-

ковых волн. Благодаря ультразвуковым колебани-

ям скорость движения жидкости по капиллярам и 

качество заполнения пор существенно интенси-

фицируются [4, 5].

Методика исследования

Объектами исследования стали пропитыва-

ющие суспензии на основе технических масел с 

наполнителями в виде дисперсных частиц различ-

ных размеров [6]. Для инфильтрации были разра-

ботаны три композиции, состоящие из индустри-

ального масла И-20А (ГОСТ 20799-88) и графита 

АГ-1500 (ТУ 48-20-4-87). Композиции отличались 

дисперсностью графита: содержание его частиц 

размерами до 1 мкм составляло, %: 10—15 (в образ-

це 1), 30—35 (обр. 2), 50—60 (обр. 3). 

К нанокомпозитам, как известно, относятся 

материалы, у которых по крайней мере один из 

размеров армирующих элементов имеет порядок 

нанометров. В нашем случае этим компонентом 

был углерод, внедряемый в поры детали, изготов-

ленной методом порошковой металлургии. Эти 

композиционные материалы являются многоо-

бещающими не только по физико-механическим 

свойствам, но и по коррозионной стойкости и ан-

тифрикционности. В настоящее время для полу-

чения новых композиционных материалов в ООО 

«Наномет» и на кафедре машиностроения и мате-

риаловедения ПГТУ (г. Йошкар-Ола) ведутся ра-

боты, связанные с технологиями инжекционного 

формования порошковых композиций. Эти иссле-

дования начались в конце 1990-х годов.

При наличии взвешенных частиц в жидкостях 

во время распространения ультразвуковой волны 

скорость колебательного движения частиц зави-

сит от их массы и размеров, частоты ультразвука и 

вязкости жидкости и в общем случае не равна ско-

рости элементов объема жидкости. Появление раз-

ности скоростей движения взвешенных частиц и 

элементов объема жидкостей, в которых размещены 

частицы, приводит к дополнительным потерям уль-

тразвуковой энергии. Дополнительные потери обу-

словлены также рассеянием энергии на частицах [7].

Рассмотрим два случая проникновения дис-

персных частиц в поры порошкового материала: 

при самопроизвольной пропитке и при инфиль-

трации под действием ультразвука.

Для сравнительного анализа результатов в ходе 

экспериментов варьировали концентрацию дис-

персных частиц графита в жидкой матрице (от 1 

до 5 %), температуру (от 20 до 90 °С) и время ин-

фильтрации (от 5 до 60 мин). Частоту ультразвука 

на данном этапе исследований не меняли, она со-

ставляла 40 кГц.

Движение твердых частиц в жидком масле 

под действием силы тяжести

Для стационарного случая движения твердой 

частицы предположим следующее:

1) частица имеет форму тонкого диска;

2) число Рейнольдса по скорости течения мало: 

Va/νкинем << 1, где V — скорость установившегося 

течения, а — радиус диска, νкинем — кинематиче-

ская вязкость масла (рис. 1).

Если μ = ρνкинем — динамическая вязкость, 

ρ — плотность масла, тогда F = 16μaV — сила со-

противления, действующая на диск [8].

Установившаяся скорость осаждения с учетом 

силы Архимеда составит

  (1)

где ρ′ — плотность частицы, г/см3; g = 9,8 м/с2 — 
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ускорение свободного падения; h — толщина тон-

кого диска, мм.

Из теории Эйнштейна для коэффициента диф-

фузии (D) взвешенных частиц следует, что V = bf, 

где b = (16μа)–1 — подвижность частиц, D = bT. 

Здесь Т — абсолютная температура, f — коэффи-

циент трения частицы при ее движении в масле [2].

Для индустриального масла возможна следую-

щая зависимость динамической вязкости от тем-

пературы: μ = μ0e–A(T – T0) (А > 0), что справедливо 

при сравнительно небольшом перепаде темпера-

тур, т.е. μ = K0е–АТ, где K0 и А определяются из экс-

периментальных данных [9].

Таким образом, D = (16K0a)–1eATT, т.е. с ростом 

температуры коэффициент диффузии D суще-

ственно растет.

Движение твердых частиц в масле 

при совместном действии 

силы тяжести и ультразвука

Длина волны ультразвукового поля равна

λ = Vзвука/γволны , (2)

где Vзвука — скорость звука в жидкости.

По порядку величины Vзвука = 1,2·103 м/с, γволны =

= 40·103 с–1, отсюда λ = 0,03 м.

Размер частиц составляет 10—15 мкм, т.е. 

λ >>2а.

Определим число Рейнольдса:

  

(3)

при g = 9,8 м/с2; ρ′/ρ ≈ 2,5÷3,0; а = 10·10–6 м; h =

= 0,1·10–6 м; νкинем = (1÷300)·10–6 м2/с.

В случае низкого ультразвука (не более 40 кГц) 

и его сравнительно невысокой интенсивности те-

чение, обусловленное наличием ультразвуковых 

волн, по порядку величины будет эффектом вто-

рого порядка. Скорость и глубина проникновения 

масла в поры порошковой гранулы возрастают при 

наличии ультразвука за счет большого капилляр-

ного эффекта; масло проникает внутрь по капил-

лярным каналам, заполняя воздушные промежут-

ки, тем самым увеличивая проникновение частиц 

наполнителя в поры. В крупнопористых мембра-

нах ускоряется перенос диффундирующего веще-

ства за счет генерации конвективных микропото-

ков в их порах [10—12].

Результаты и их обсуждение

Практические работы по пропитке пористых 

порошковых материалов проводились с использо-

ванием ультразвуковой ванны «Кристалл 5».

В ходе исследований анализировали масловпи-

тываемость и коэффициент заполнения пор по-

рошковых образцов созданными композициями. 

При этом применяли металлические порошковые 

детали с различной плотностью и пористостью 

(табл. 1). Также изучали показатели масловпиты-

ваемости при использовании композиций с на-

полнителями различной дисперсности (табл. 2).

Из табл. 1 и 2 следует, что уменьшение плот-

ности (увеличение пористости) детали дает более 

высокие показатели масловпитываемости, чем 

варьирование дисперсности наполнителей. Полу-

ченные данные позволяют сделать вывод, что на 

коэффициент диффузии частиц в масле ультраз-

вук не окажет значительного влияния, повышая 

лишь степень проникновения частиц в поры.

Рис. 1. Случай движения частиц 

в виде тонкого диска

Таблица 1. Показатели масловпитываемости 

образцов с различной плотностью

№ 

детали

ρдетали, 

г/см3

Масловпитываемость Коэффициент 

заполнения пормас.% об.%

1 5,7 2,20 2,45 96

2 5,4 2,21 2,46 94

3 5,1 2,31 2,57 68

Таблица 2. Зависимость масловпитываемости 

от гранулометрического состава наполнителей 

композиций ИТ-20 + АГ

№ 

компо-

зиции

Доля 

частиц 

графита 

<1 мкм, %

Масловпитываемость
Коэффициент 

заполнения 

пормас.% об.%

1 10–15 2,31 2,57 68

2 30–35 2,20 2,45 64

3 50–60 1,79 1,98 51
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Также была изучена зависимость процесса ин-

фильтрации от времени пропитки. Эксперимен-

тально установлено оптимальное время выдержки 

образцов — 20 мин (рис. 2) [13].

Комплексное исследование времени выдерж-

ки, температуры инфильтрующей суспензии и 

концентрации дисперсного наполнителя дает воз-

можность проанализировать и подобрать опти-

мальные условия инфильтрации суспензии в поры 

порошкового материала (рис. 3).

Определено, что оптимальные параметры ин-

фильтрации следующие: t = 50÷70 °С, концентра-

ция наполнителя 1÷3 мас.% [14, 15].

Заключение

Таким образом, инфильтрация композиций 

на основе индустриального масла с наполните-

лем-графитом с применением ультразвука уве-

личивается. Установлено, что в крупнопористых 

мембранах ускоряется перенос диффундирующего 

вещества за счет генерации конвективных микро-

потоков в их порах. Выявлено, что ультразвук не 

оказывает значительного влияния на коэффици-

ент диффузии масла, а повышает степень проник-

новения частиц графита в поры.
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6 марта 2016 года на 83-м году ушел из 

жизни выдающийся ученый в области 

порошковой металлургии и материало-

ведения, академик РАН, основатель ка-

федры порошкового материаловедения 

и Научного центра порошкового мате-

риаловедения Пермского национально-

го исследовательского политехническо-

го университета (ПНИПУ), почетный 

гражданин города Пермь, талантливый 

педагог, замечательный и отзывчивый 

человек – Владимир Никитович Анци-

феров. 

Владимир Никитович родился 26 

ноября 1933 г. во Владивостоке При-

морского края в семье служащих. Пос-

ле окончания в 1957 г. Иркутского гор-

но-металлургического института он 

был распределен на Соликамский магниевый завод, где на-

чалась его трудовая деятельность. Вскоре молодой специа-

лист был переведен на Пермский завод им. Я.М. Свердлова, 

где ему было доверено создание специального участка по-

рошковой металлургии, одного из первых на Урале. Про-

явив себя на производстве, В.Н. Анциферов все же выбрал 

науку, тягу к которой испытывал еще со студенческой 

скамьи. В 1960 г. он поступил в аспирантуру Московского 

института стали и сплавов, а в 1963 г. защитил кандидат-

скую диссертацию. С тех пор он всю свою жизнь занимал-

ся научной и педагогической деятельностью в ПНИПУ: 

с 1966 г. – в качестве заведующего кафедрой «Технология 

металлов», а позже возглавил кафедру порошкового ма-

териаловедения. В 1972 г. Владимир Никитович защитил 

докторскую диссертацию, в 1973 г. ему было присвоено 

ученое звание профессора.

Работы В.Н. Анциферова в области порошковой метал-

лургии и материаловедения известны не только в России, 

но и за ее пределами. Он был основателем школы порошко-

вого материаловедения Урала, научная деятельность кото-

рой получила широкое признание, а также руководителем 

аспирантуры и докторантуры – под его научным руковод-

ством были защищены 70 кандидатских и 22 докторских 

диссертаций. Он автор 45 монографий, свыше 500 научных 

статей, 236 авторских свидетельств и патентов, для студен-

тов кафедры порошкового материаловедения им изданы 

конспекты и учебные пособия объемом более 60 п.л.

При личном участии и под руководством В.Н. Анцифе-

рова были созданы новые высокопрочные конструкцион-

ные стали; получена пластическая керамика; изготовлена 

уникальная опытно-промышленная установка для полу-

чения быстроохлаждаемых волокон и порошков; получе-

ны микрокристаллические волокна титана и разработана 

технология волоконных проницаемых материалов; полу-

чены высокопористые ячеистые материалы (ВПЯМ) на ос-

нове металлов, сплавов, керамики; созданы не имеющие 

аналогов по газодинамическим и эксплуатационным ха-

рактеристикам жаростойкие каталитические дожигатели 

выхлопных газов двигателей, паров фенола и крезолов, СО, 

углеводородов, беспламенного окисления водорода, а так-

же каталитические блоки для разложения оксидов азота, 

Памяти выдающегося ученого – 

академика Владимира Никитовича Анциферова

риформинга углеводородов; получены 

многослойные нанопокрытия с особы-

ми свойствами; разработаны и внедре-

ны на производствах технологические 

процессы восстановления и упрочне-

ния деталей, узлов машин и механиз-

мов, организованы участки порошко-

вой металлургии на предприятиях РФ.

Имея более чем 40-летний стаж ра-

боты в ПНИПУ, Владимир Никитович 

проводил большую работу по органи-

зации и совершенствованию учебного 

процесса, поиску новых форм обучения 

и развитию материальной базы кафедры.

Научная «Школа порошкового ма-

териаловедения» общероссийского мас-

штаба, действующая при кафедре, неод-

нократно побеждала в конкурсе грантов 

президента РФ государственной поддержки исследований 

ведущих научных школ РФ.

В 1991 г. В.Н. Анциферов был избран членом-корре-

спондентом РАН и академиком Российской инженерной 

академии, в 2000 г. – академиком РАН. Значимость его на-

учных работ подтверждена международным авторитетом: 

в 1998 г. он избирается действительным членом Междуна-

родного института науки о спекании, в 2002 г. – действи-

тельным членом Международной академии керамики.

В.Н. Анциферов принимал активное участие в работе 

научных советов и редколлегий. Он являлся членом на-

учных советов: РАН (по наноматериалам), УрО РАН (по 

химическим наукам), президиума ПНЦ УрО РАН, Совета 

по присуждению премий Правительства России в области 

науки и техники; председателем диссертационных сове-

тов ПНИПУ; членом редколлегий журналов «Огнеупоры 

и техническая керамика», «Новые огнеупоры», «Перспек-

тивные материалы», «Проблемы современных материалов 

и технологий», международного редакционного совета 

журнала «Порошковая металлургия»; главным редакто-

ром журналов «Известия вузов. Порошковая металлургия 

и функциональные покрытия», «Научные исследования и 

инновации» ПНИПУ.

Заслуги Владимира Никитовича отмечены государ-

ственной премией СССР (1982 г.), премиями Совета Мини-

стров СССР (1987 г.), Минвуза РСФСР (1984, 1987 гг.), Прави-

тельства РФ в области науки и техники (1995, 2001, 2007 гг.), 

Строгановской премией «За выдающиеся достижения в нау-

ке и технике» (2008 г.), а также государственными орденами 

«Знак Почета», «За заслуги перед Отечеством» IV степени, 

медалями «Ветеран труда», «За доблестный труд», почетным 

званием «Заслуженный деятель науки и техники РСФСР». 

В 2006 г. он был награжден Золотой медалью РАН на кон-

курсе им. акад. С.Т. Кишкина в области физики, химии и 

технологии создания, обработки, применения высокопроч-

ных сталей и жаропрочных конструкционных материалов. 

Память о Владимире Никитовиче Анциферове навсег-

да сохранится в наших сердцах и в его многочисленных 

трудах. 

Редколлегия журнала выражает соболезнование род-

ным и близким Владимира Никитовича. 



23 января 2011 г. исполнилось 80 лет профессору кафед-
ры порошковой металлургии и функциональных покрытий
Национального исследовательского технологического уни-
верситета «МИСиС» (г. Москва), докт. техн. наук Владимиру
Сергеевичу Панову – известному ученому в области теории
и практики производства изделий из твердых сплавов и их
применения.

После окончания в 1960 г. Московского института стали
(с 1962 г. – МИСиС) по специальности «Теория металлурги-
ческих процессов высокотемпературных материалов»
В.С. Панов по распределению был направлен во
Всесоюзный научно-исследовательский институт твердых
сплавов (ВНИИТС, г. Москва). В 1964 г. он поступил в аспи-
рантуру на кафедру радиоактивных (с середины 1980-х гг. –
редких) металлов и порошковой металлургии МИСиС и в
1966 г. под руководством Г.А. Меерсона защитил кандидатскую диссертацию на тему «Метал -
ловедческие основы и технология твердых сплавов системы WC–TaC–Co». С 1969 г. Владимир Сергеевич
работает на этой кафедре ассистентом, с 1976 г. – доцентом, а с 1994 г. и по настоящее время – про-
фессором. В 1991 г. им защищена докторская диссертация на тему «Научное обоснование и практиче-
ская реализация технологии порошковых материалов с повышенными свойствами».

Под руководством В.С. Панова в МИСиС была сформирована рабочая группа, занимающаяся про-
изводством новых марок твердых сплавов и порошковой быстрорежущей стали на основе стружковых
отходов, тесно контактирующая с ВНИИТС, НИИГрафит (г. Москва), ИПМ им. И.Н. Францевича (г. Киев),
ИСМ им. В.Н. Бакуля (г. Киев) и др., а также с Московским комбинатом твердых сплавов, Горьковским
политехническим институтом, Горьковским автомобильным заводом, на которых были внедрены разра-
ботанные группой технологии: изготовление изделий из сплава Т15К6 с использованием вольфрама,
полученного «прямоточным» восстановлением; технология режущего инструмента из сплава ВК8Та. На
Горьковском автомобильном заводе был организован участок по переработке стружковых отходов
быстрорежущей стали.

Владимир Сергеевич – автор около 400 научных трудов, в том числе монографий и учебников, таких
как «Технология и свойства спеченных твердых сплавов и изделий из них» (М.: Изд-во МИСиС, 2001 
(1-е изд.), 2004 (2-е изд.)), «Проектирование и оборудование цехов порошковой металлургии» 
(М.: Металлургия, 1981), «Тугоплавкие металлы и их соединения» (М.: Изд-во МИСиС, 2006), «Составы,
технология и свойства порошковых материалов для ядерной техники» (М.: Изд. дом МИСиС, 2008), 
а также 11 учебных пособий по общим и специальным курсам порошковой металлургии.

В.С. Панов активно участвует в общественно-научной работе: с 1977 по 1985 г. – член Совета вузов по
комплексной программе «Порошковая металлургия», а в настоящее время – член научного совета по
присуждению ученых степеней МИСиС по специальности «Порошковая металлургия и композиционные
материалы», ученого совета Института металлургии им. А.А. Байкова (г. Москва) и экспертного совета
РФФИ. Он также является членом редколлегии журнала «Известия вузов. Порошковая металлургия и
функциональные покрытия».

Владимир Сергеевич подготовил 13 кандидатов технических наук и более 100 инженеров. Его отли-
чают доброжелательность, глубокая порядочность, уважительное отношение к окружающим, а также
жизненная активность и целеустремленность. 

Коллеги, родные, друзья, ученики и редколлегия нашего журнала сердечно поздравляют юбиляра и
желают ему крепкого здоровья, семейного благополучия, вдохновенного труда и дальнейших творче-
ских успехов.

Владимиру Сергеевичу Панову – 80 лет
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