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А Н Н О ТА Ц И Я

Введение. Для деталей газотурбинных установок, эксплуатируемых в условиях коррозионно-
эрозионного воздействия и интенсивного изнашивания, наиболее приемлемыми считаются композиции, 
содержащие в своем составе Ni, Co, Cr, Al, B, Y как в чистом виде, так и в составе соединений, наносимых 
на контактную поверхность при газотермическом напылении. Перспективными являются современные 
интегрированные комплексы, полученные объединением разнородных веществ в виде единой композиции. 
Такие порошки получают либо за счет плакирования, либо при конгломерировании тонкодисперсных 
исходных компонентов в более крупную частицу. Проблема разработки и изготовления установок для 
конгломерирования порошков является актуальной и практически важной, поскольку позволяет получать 
материал для газотермического напыления покрытий высокотемпературного назначения. Цель работы – 
разработать технологическую схему получения порошков требуемого химического состава с заданной 
формой и размером частиц, предназначенных для напыления высокотемпературных защитных покрытий. 
Материалы и методы исследования. Разработана технология получения интегрированных порошков 
для напыления покрытий с использованием метода распылительной сушки и последующего спекания в 
вакууме или в аргоно-водородной газовой среде, которая позволяет избежать потери исходного сырья за счет 
возврата мелкой и крупной фракции. Предложена технология подготовки материалов для распылительной 
сушки и гранулирования. Сконструирован и изготовлен аэродинамический классификатор гравитационного 
типа, позволяющий в автоматическом режиме осуществлять отбор необходимой для напыления покрытия 
фракции порошка, а также возврат нежелательной фракции на повторную переработку. Морфологию 
гранулированного порошка определяли на сканирующем электронном микроскопе TESCAN. Химический 
состав получаемых интегрированных комплексов определен методом микрорентгеноспектрального 
анализа на приставке OXFORD. Результаты и обсуждения. Установлены технологические условия 
получения порошков заданного размера (40…100 мкм). Показано, что форма частиц конгломерата после 
распылительной сушки близка к сферической. На основе многофакторного эксперимента выполнена 
оптимизация технологического процесса получения порошка Ni-17Cr-10Al-1Y и Ni-22Cr-16Al-1Y размерами 
до 100 мкм. Показано, что при конгломерировании порошков с повышенным содержанием алюминия 
(Ni-22Cr-16Al-1Y) необходимо учитывать экзотермическую реакцию образования алюминидов никеля 
и разбавлять смесь исходных компонентов перед спеканием готовым спеченным порошком. Получаемые 
интегрированные комплексы характеризуются высокой жаростойкостью, поэтому предназначены и успешно 
используются для плазменного напыления защитных покрытий высокотемпературного назначения. Выводы. 
Разработана технология получения композиционных конгломерированных порошков Ni-17C-10Al-1Y и Ni-
22Cr-16Al-1Y размерами частиц до 100 мкм и формой, близкой сферической. Отличительной особенностью 
этой технологии является то, что она позволяет избежать потери исходного сырья за счет возврата мелкой и 
крупной фракций.
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Введение

В современном газотурбостроении для защи-
ты деталей, эксплуатируемых в условиях корро-
зионно-эрозионного воздействия и интенсивного 
изнашивания, наиболее эффективными счита-
ются напыляемые покрытия системы Ni-Co-Cr-
Al-B-Y [1–8]. Использование в качестве способа 
нанесения высокотемпературных защитных по-
крытий плазменного напыления позволяет про-
водить локальное или дополнительное упрочне-
ние и защиту отдельных участков поверхности 
деталей с целью придания им особых служеб-
ных свойств. Определенные технологические 
трудности возникают при напылении разнород-
ных металлических порошков, имеющих суще-
ственно отличающиеся температуры плавления 
и теплофизические свойства. Формирующиеся 
покрытия характеризуются повышенной по-
ристостью, неоднородностью по химическому 
составу, склонностью к трещинообразованию и 
плохой адгезии к поверхности детали. Решить 
проблему различий теплофизических свойств 
позволяет применение так называемых интегри-
рованных комплексов, представляющих собой 
объединение разнородных веществ в виде еди-
ной композиции в каждой частице порошка. Это 
стало возможным за счет создания либо плаки-
рованных порошков путем получения на исход-
ной матричной частице одного или нескольких 
слоев других материалов, либо за счет получе-
ния порошковых материалов путем конгломе-
рации (конгломерирования) тонкодисперсных 
исходных компонентов в более крупную части-
цу [11, 12]. При получении интергальных ком-
позиций особо важным является максимальный 
размер частиц, их форма, стабильность грануло-
метрического и химического состава, поэтому 
многие исследователи уделяют особое внимание 
определению этих характеристик. Системати-
ческие многолетние исследования позволили 
определить, что для этих целей наиболее при-
емлемыми являются составы, кристаллизующи-
еся с образованием эвтектических структур на 
основе никеля и/или кобальта, в которых за счет 
изменения содержания и концентрации легиру-
ющих элементов высокие показатели защитных 
свойств сочетаются с уловлетворительной пла-
стичностью [13,14]. Выполненные ранее ис-
следования, в том числе проведенные натурные 

испытания, показали, что наилучшие резуль-
таты были получены в случае применения раз-
работанной интегральной композиции состава  
Ni-22Cr-16Al-1Yа [15–17].

Накопленный опыт показывает, что для плаз-
менного напыления высокотемпературных по-
крытий размер частиц интегральных комплексов 
должен соответствовать интервалу 20…80 мкм. 
Немаловажным моментом является способность 
порошков не создавать заторы в транспортных 
трубопроводах, равномерная подача их в плаз-
менную струю и свободное перемещение с га-
зовым потоком. Этого удается добиться при сфе-
рической или близкой ей форме частиц [6, 11, 
12]. Положительно зарекомендовал себя метод 
распылительной сушки, используемый для ин-
тенсификации процессов сушки и гранулирова-
ния материалов [19–21]. В зарубежной практике 
применяются различные варианты данного ме-
тода в целях получения порошков для плазмен-
ного напыления, например: Al2O3-Mo, WС-Co 
[22–25].

Цель работы – разработать технологическую 
схему получения порошков требуемого хими-
ческого состава с заданной формой и размером 
частиц, предназначенного для напыления по-
крытий.

Методика исследований

Авторами предложена принципиально новая 
технологическая схема получения композицион-
ных порошков для напыления покрытий, вклю-
чающая в себя несколько последовательных опе-
раций (рис. 1).

Для распыления суспензий сконструирована 
и изготовлена установка, схема которой показа-
на на рис. 2. Корпус камеры 1 установки имеет 
следующие размеры: диаметр 850 мм, высота 
3000 мм. Такие размеры камеры обеспечивают 
полное высыхание порошка и предотвращают 
его прилипание к стенкам. Это дает возможность 
получать мелкие порошки по форме, близкой к 
сферической. Наличие верхнего 2 и нижнего 3 
ввода распылителя 4 в камере позволяет вести 
процесс распыления суспензий в двух вариан-
тах: «сверху-вниз» и «снизу-вверх». По второму 
варианту время высыхания капли в потоке воз-
духа существенно выше. Однако при этом про-
исходит значительная турбулизация воздушно- 



ОБРАБОТКА  МЕТАЛЛОВ

Том 23 № 1 20218

ТЕХНОЛОГИЯ

Рис.	1. Технологическая схема получения ком-
позиционных порошков

Fig.	1. Technological scheme for obtaining 
composite powders

Рис.	2.	Схема установка распылительной сушки 
для конгломерирования порошков

Fig.	2.	Schematic diagram of a spray dryer for powder 
conglomeration

капельного потока, способствующая повыше-
нию вероятности взаимодействия жидких капель 
со стенками установки и увеличению количества 
деформированных и разрушенных гранул.

Расход суспензии задается величиной давле-
ния воздуха в питателе и диаметром выходного 
отверстия форсунки 1,3…1,2 мм. Аналогично 
задается расход распыляющего воздуха. Произ-
водительность установки и гранулометрический 
состав порошка во многом определяются режи-
мом распыления, а именно при данных размерах 
форсунки давлением распыляющего и подающе-
го суспензию из питателя воздуха, а также его 
температурой.

Камера оборудована дверцей со смотровым 
стеклом 5 и классификатором 6. Она установ-
лена на подставке 8 и комплектуется питателем 
для суспензий 7, распределительным пультом 9 
и нагревателем распыляющего воздуха 10.

Традиционно для определения грануломе-
трического состава порошка используют набор 
сит с разным размером ячеек. С целью автома-
тизации процесса просеивания порошка был 
сконструирован и изготовлен аэродинамический 
классификатор гравитационного типа (рис. 3), 
представляющий собой систему аксиально рас-
положенных труб. Расход воздуха и размеры 
труб подобраны таким образом, чтобы проис-
ходила двойная классификация порошка на три 
фракции. В зависимости от того, какую фракцию 
необходимо использовать в дальнейшем процес-
се приготовлении порошка, остальные части на-
правляются в голову процесса, что обеспечивает 
почти 100 % использования порошка в процессе 
распылительной сушки.

Большую роль в процессе распыления 
играет выбор типа распылительной форсун-
ки (рис. 4). Аналогом форсунки, применяе-
мой нами, послужила форсунка, используе-
мая для подачи диспергированного мазута в 
камеру сгорания печей [22]. Такая форсунка 
позволяет получать крупность распыляемых 
частиц мазута в интервале 0…100 мкм. По-
скольку вязкость мазута и используемых нами 
суспензий приблизительно одинакова, то это 
дало возможность применить для наших це-
лей данную конструкцию форсунки. Общая 
производительность установки для конгломе-
рирования порошков по высушенному мате-
риалу составляет 20…50 кг/ч.
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Рис.	3. Классификатор порошков гравитационного типа
Fig.	3. Gravity Type Powder Classifi er

Рис.	4. Форсунка для распыления суспензий
Fig.	4. Suspension spray nozzle

На первом этапе разработанного техноло-
гического процесса осуществляется приготов-
ление суспензии, которая подвергается в даль-
нейшем распылительной сушке. Связующие и 
растворитель для приготовления суспензий вы-
бираются исходя из свойств получаемых ком-
позиций, а также условий гранулирования и 

требований по чистоте получаемого продукта. 
К растворителю и связующему предъявляются 
определенные требования. Они должны легко 
и по возможности без остатка улетучиваться из 
конгломератов порошка при соответствующих 
температурных условиях. Растворитель испа-
ряется из капель суспензии при распылении и 
сушке в потоке воздуха. Связующее удаляется в 
процессе последующего спекания композицион-
ных частиц. По мнению авторов [23], связующее 
должно быть устойчивым при температурах кон-
гломерирования и испаряться приблизительно 
на 50 К выше этих температур и, по крайней 
мере, на 50 К ниже температуры спекания субча-
стиц в конгломератах. Эти требования позволя-
ют использовать широкий спектр веществ в ка-
честве связующего, например: поливиниловый 
спирт, стеариновую кислоту, парафины, полиэ-
тиленгликоль и различные смолы.

В настоящей работе для проведения распы-
лительной сушки при комнатной температуре в 
качестве связующего и растворителя использо-
вали соответственно каучук и бензин либо по-
ливинилацетат (ПВА) и эквиобъемную смесь 
бутилацетата и ацетона. Последняя пара являет-
ся предпочтительной из-за более высокой испа-
ряемости растворителя в процессе распыления и 
образования прочных конгломератов, что облег-
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чает классификацию полученных порошков. Не-
оспоримым достоинством использования ПВА, 
в отличие от каучука, является возможность 
практически полного удаления его в процессе 
спекания субчастиц в конгломератах.

Количество связующего, вводимое в суспен-
зию, существенно влияет на устойчивость по-
следней до подачи в распылительную форсунку, 
а также на прочность получаемых гранул ком-
позиционных материалов. В каждом конкретном 
случае количество связки, вводимое в шихту из 
исходных мелкодисперсных порошков, опреде-
лено нами экспериментально и составляет ве-
личину, варьирующую в пределах 0,5…1,5 % 
от массы порошка. Количество растворителя 
должно быть минимальным, при котором еще 
сохраняется подвижность суспензии, и опреде-
ляется также экспериментально. Содержание 
связующего и растворителя в суспензии, а также 
тип распыляющего устройства и условия распы-
ления определяют в конечном итоге грануломе-
трический состав порошков. Исходные суспен-
зии, используемые для распыления, имеют в 
зависимости от плотности и дисперсности инте-
грированных комплесов концентрацию твердой 
составляющей 70…85 %. В случае недостаточ-
ной устойчивости и подвижности суспензии ре-
комендовано вводить добавки поверхностно-ак-
тивных веществ или электролитов [24].

Для получения конгломератов, отвечающих 
заданному химическому составу, приготовление 
суспензии проводили путем тщательного пере-
мешивания исходной шихты с растворителем и 
связующим в смесителях различной конструк-
ции в течение достаточного промежутка време-
ни, варьируемого в зависимости от состава ком-
позиции и характеристик исходных материалов 
в пределах от 2 до 8 часов. Более длительное 
время осуществляли перемешивание суспензий, 
в состав которых вводили небольшие количества 
легирующих добавок (до 2 %), например танта-
ла, иттрия, ниобия.

Морфологию интегрированных комплексов 
определяли с помощью сканирующего элек-
тронного микроскопа TESCAN, возможности 
программного обеспечения которого позволили 
в автоматическом режиме определить размер 
частиц. Химический состав определяли мето-
дом микрорентгеноспектрального анализа ча-
стиц порошка с помощью энергодисперсионной 

приставки OXFORD. Усреднение проводили  
по 20 частицам в каждой из пяти проб. Стойкость 
полученных интегрированных комплексов к вы-
сокотемпературному окислению определяли по 
результатам изменения удельной массы (ΔМ) по-
рошковой пробы после выдержки в алундовом 
тигле в печи электросопротивления при темпе-
ратруре 1324 К в течение 25 часов. Текучесть 
конгломерированных порошков определяли в 
соответствии с требованиями ГОСТ 20899–98.

Результаты и их обсуждение

При конгломерировании порошков с ис-
пользованием метода распылительной сушки 
важное значение имеет дисперсность исходных 
порошковых материалов. Размер субчастиц этих 
порошков не должен превышать 1/5 диаметра 
конгломератов [25]. Уменьшение размера суб-
частиц, во-первых, повышает подвижность и 
устойчивость суспензий. Во-вторых, в резуль-
тате использования очень мелких исходных ма-
териалов достигается более равномерное рас-
пределение всех составляющих компонентов в 
готовом порошке, особенно при микролегирова-
нии. В-третьих, из мелких субчастиц образуются 
конгломераты с формой, близкой к сферической, 
менее подверженные механическому разруше-
нию при классификации после распыления и 
обладающие большей текучестью. В-четвертых, 
увеличивается поверхность спекания субчастиц 
в конгломератах, и в результате повышается 
их прочность. При оптимальном спекании суб-
частиц достигается максимальная плотность 
конгломерированных частиц. Регулируя размер 
субчастиц, можно управлять в допустимых пре-
делах плотностью порошка.

В процессе распылительной сушки суспен-
зий происходит формирование композиционных 
частиц (конгломератов). Размер образующих ча-
стиц зависит от последующего спекания. Грану-
лометрический состав, текучесть полученного 
порошка, его механическая прочность зависят 
от используемых растворителя и связующего, их 
концентрации, крупности исходных порошков, 
расхода воздуха и распыляемой суспензии, тем-
пературы распыляющего воздуха, типа исполь-
зуемой форсунки.

Согласно [26] средний диаметр распыляе-
мых частиц можно определить из эмпирическо-
го уравнения



OBRABOTKA METALLOV

Vol. 23 No. 1 2021 11

TECHNOLOGY

 

0,45

p p

1,5

585 507

1000
,

d
U

G
V

σ η = + ×  γ σγ 

 × 
 

ìêì

 

где U – относительная скорость между раство-
ром и газом, м/с; G и V – расход соответственно 
раствора и газа, м3/с; η – коэффициент вязкости 
раствора, П; σ – поверхностное натяжение рас-
твора, дин/см; γр – плотность раствора, г/см3.

Из уравнения (1) видно, что для получения 
более мелких порошков, необходимых для плаз-
менного напыления в динамическом вакууме, 
следует увеличивать скорость распыляющего 
воздуха, плотность используемой суспензии, 
уменьшать поверхностное натяжение и вязкость 
раствора. Снижение вязкости суспензии, в свою 
очередь, достигается уменьшением концентра-
ции связки и увеличением количества раствори-
теля.

Для выделения необходимой фракции по-
рошка производили классификацию последнего 
в ситах. Отходы мелкой и крупной фракции воз-
вращаются обратно в процесс на стадию при-
готовления суспензии. Фракционированные по-
рошки спекали в свободной засыпке в вакууме 
или аргоне при следующих условиях: отгонку 
связующего (ПВА) производили при 573…723 К, 
после чего температуру повышали до таких зна-
чений, когда происходит спекание субчастиц 
в объеме конгломератов, а сами конгломераты 
между собой не спекаются. Температуру и время 
спекания для каждого состава композиционного 
порошка определяли экспериментально.

Результаты исследований показали, что в 
среднем температуру спекания конгломери-
рованных порошков следует устанавливать на 
100…250 К ниже температуры спекания ком-
пактных материалов. Оптимальными условиями 
спекания конгломерированных порошков следу-
ет считать такие, когда спеченная масса порош-
ка представляет собой брикет, легко разрушаю-
щийся при раздавливании. После контрольного 
рассева, необходимого для удаления мелкоди-
сперсных частиц, образующихся при разруше-
нии отдельных гранул, и крупных спеченных 
между собой конгломератов, порошок готов к 
напылению. Форма частиц интегрированных 
порошков после конгломерирования в процессе 

распылительной сушки близка к сферической 
(рис. 5). По данным микрорентгеноспектраль-
ного анализа состав полученных интегральных 
комплексов был следующим: 1) 71 мас. % Ni, 
17 мас. % Cr, 10 мас. % Al, 1 мас. % Y; 2) 61 мас. % Ni, 
22 мас. % Cr, 16 мас. % Al, 1 мас. % Y.

Если конгломерируют большие партии по-
рошков по полной технологической схеме (см. 
рис. 1) с возвратом мелких и крупных фракций, 

Рис.	5. Внешний вид конгломерированных по-
рошков для напыления состава Ni-22Cr-16Al-1Y
Fig.	5. Appearance of conglomerated powders for 

spraying Ni-22Cr-16Al-1Y composition

(1)

то выход фракций, выделяемых для напыления, 
может быть приближен к 100 %. Это делает воз-
можным получение с достаточно высокой эф-
фективностью узкофракционных порошковых 
материалов для газотермического напыления.

Была проведена оптимизация процесса рас-
пылительной сушки для получения конгломе-
ратного порошка состава Ni-22Cr-16Al-1Y круп-
ностью 0…100 мкм. Был использован полный 
факторный эксперимент 23. Факторы: количе-
ство растворителя на 1 кг смешиваемого порош-
ка V, мл/кг; избыточное давление в питателе с 
суспензией Р, атм.; высота среза сопла над ме-
стом, где происходит впрыскивание суспензии в 
газовый поток, Х, мм. Расход распыляющего воз-
духа составлял 0,5 м3/мин. Недостаточный рас-
ход воздуха приводит к налипанию порошка на 
стенки камеры. Порошок, осыпающийся со сте-
нок камеры по мере высыхания, имеет плохую 
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сферичность и ухудшает качество конечного 
продукта. Давление воздуха внутри труб аэроди-
намического классификатора подбиралось та-
ким образом, чтобы в центральной трубе осаж-
дался порошок крупностью больше 100 мкм, а в 
двух боковых – 0…100 мкм. Крупный порошок 
отправлялся в головную часть процесса. Содер-
жание фракции 0…100 мкм в «сухом» порош-
ке было принято за параметр оптимизации (Y).  
В табл. 1 даны значения факторов в абсолютном 
и кодированном виде, здесь же представлены и 
результаты исследования.

С учетом значимости коэффициентов урав-
нение регрессии имеет следующий вид (факто-
ры представлены в кодированном виде):

	 Y = 66,4 + 11,6Х + 10,2VХ, %.  (2)

Анализ уравнения регрессии показывает, что 
для получения максимального количества по-
рошка крупностью 0...40 мкм необходимо уве-
личить Х и V. Давление в питателе с суспензией 
в исследуемом интервале практически не ока-
зывает влияния на дисперсный состав порошка. 
Увеличение выхода фракции 0…100 мкм в за-
висимости от Х и V можно объяснить тем, что 
повышенное содержание растворителя в суспен-
зии снижает ее вязкость и поверхностное натя-
жение, а это способствует дроблению струи при 
распылении на более мелкие частицы. При из-
быточном расходе растворителя и распыляемой 
суспензии происходит налипание порошка к 
стенкам распылительной камеры. Большое зна-
чение размера Х приводит к дополнительному 
дроблению струи во внутреннем пространстве 
форсунки, а это ведет к увеличению количества 
более мелких частиц. По данным табл. 1 макси-
мальный выход порошка 0…100 мкм получается 
при следующих режимах: V = 380 мл раствори-
теля /1 кг порошка; Х = 2,0 мм; Р = 1,32 атм.

Исследование влияния температуры рас-
пыляющего воздуха на качество распыленно-
го порошка показало, что при температурах 
363…523 К резко снижается устойчивость про-
цесса распыления, и процесс прерывается через 
1…2 мин после начала вследствие высыхания 
суспензии в подающем канале форсунки.

Отгонку связующего (ПВА) производили при 
температуре 573…773 К в течение получаса, да-
лее температуру повышали до значений, при ко-

торых происходит спекание субчастиц в объеме 
конгломератов. При температуре 903…923 К 
начинается экзотермическая реакция взаимо-
действия Al с Ni, протекающая с большим вы-
делением тепла. При этом температура тигля 
с порошком кратковременно поднималась до 
1023…1273 К. Для предотвращения спекания 
конгломератов между собой производили раз-
бавление спеченным порошком того же состава 
в количестве 25…35 %. После твердофазного 
взаимодействия осуществляли изотермический 
отжиг при 1073 К в течение 30 мин.

В табл. 2 представлены результаты опре-
деления гранулометрического состава спечен-
ных порошков. Основная масса полученного 
порошка имеет размер больше 40 мкм. Выход 
фракции 0…40 мкм составляет менее 25 %. Для 
получения порошка, используемого при напы-
лении в динамическом вакууме, необходимо 
спекать более мелкую фракцию 0…40 мкм. Из 
приведенных результатов видно, что при спе-
кании порошка крупностью 0…40 мкм проис-
ходит более существенное его укрупнение за 
счет частичного спекания конгломератов меж-
ду собой, что ухудшает морфологию конечного 
продукта. Это обусловлено большей площадью 
контактирования, чем в случае спекания фрак-
ции 40…100 мкм.

На выход фракций после спекания влияет и 
состав порошка. Так, при спекании порошка со-
става Ni-17Cr-10Al-1Y выход крупной фракции 
меньше, чем для порошка состава Ni-22Cr-16Al-1Y, 
что связано с меньшим содержанием Al и, как 
следствие, меньшей теплотой, выделяющейся 
при реакции спекания, и более низкой темпера-
турой спекания (табл. 2).

После спекания порошка производится его 
разделение по фракциям и восстановительный 
отжиг. Отсев фракции 40…100 мкм осущест-
вляется с помощью стандартного набора сит, 
а отделение фракции крупностью 10…40 мкм 
осуществляли троекратной отмывкой порош-
ка в дистиллированной воде с последующей 
сушкой в течение 2…3 часов при температуре 
373...383 К. Финишная обработка порошка – 
восстановительный отжиг в атмосфере водорода 
при 873 К в течение получаса с целью удаления 
окислов, присутствующих в исходных порошках 
и образующихся в процессе приготовления кон-
гломератов.
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T a b l e  2

Влияние исходного гранулометрического и химического состава на выход порошка после спекания
Influence of the initial particle size distribution and chemical composition on the powder after sintering

Химический состав 
порошков, масс.%

Исходная 
крупность 
порошков, 

мкм

Выход 
порошков после 
распыления, %

Гранулометрический состав после спекания, %

0…40, 
мкм

40…63, 
мкм

63…100, 
мкм >100 мкм

Ni-17Cr-10Al-1Y 0…100 – 29,2 36,0 28,1 5,6

Ni-22Cr-16Al-1Y

0…100 – 24,0 37,6 27,4 11,0

0…40 35,8 61,4 32,3 6,6 –

40…100 64,2 7,7 35,1 44,1 1,3

Для оценки качества получаемых порошков 
измерили их стойкость против окисления на воз-
духе при 1323 К. Результаты испытаний могут 
быть описаны уравнением регрессии следующе-
го вида:

 

73, 3 3, 63 2, 65

5, 95 5, 65 17, 05

8, 03 14, 95 , .

M V X

P VX VP

XP XVP

∆ = − + +

+ + + −

− + ìã / ã

  

В соответствии с экспериментальными дан-
ными для улучшения качества порошка следует 
снижать в распыляемой суспензии количество 
растворителя (V), увеличить Х и избыточное 
давление в камере (Р). На практике, как правило, 
стремятся снизить объем растворителя, поэтому 
для получения порошков для плазменного напы-
ления в динамическом вакууме нами был опре-
делен следующий технологический регламент:  
V = 360 мл/1 кг порошка; Х = 2,0 мм; Р = 1,28 атм.

Порошки, полученные с подогревом рас-
пыляющего воздуха, характеризуются более 
низкой жаростойкостью, например, для 363 К – 
170,9 мг/г, а для 523 К – 208,6 мг/г. Это свиде-
тельствует о том, что в процессе распыления 
происходит ускоренная сушка конгломератов, 
приводящая к деформированию и формирова-
нию повышенной пористости частиц.

Нами было проведено сравнительное иссле-
дование свойств порошков, полученных с ис-
пользованием распылительной сушки и распы-
лением расплава в вакууме (табл. 3).

Оба метода применительно к плазменному 
напылению дают порошки, близкие по свой-
ствам. Однако метод распылительной сушки 

является более дешевым и универсальным в от-
ношении производимых порошков. Химический 
состав порошка, полученного с помощью метода 
распылительной сушки, практически не отлича-
ется от состава исходных компонентов.

Для придания распыленным конгломератам 
достаточной прочности и плотности произво-
дится их спекание, включающее в себя стадии 
удаления органического связующего и спекания 
субчастиц в конгломерате. Процесс спекания 
распыленного порошка оказывает существенное 
влияние на свойства получаемого продукта. От 
условий протекания процесса во многом зависит 
морфология, прочность частиц и их грануломе-
трический состав.

После распылительной сушки порошок по-
мещают в свободной засыпке в вакуумную печь. 
Далее печное пространство вакуумируют и за-
полняют аргоном до давления 0,1 МПа. Затем 
плавно поднимают температуру со скоростью 
не выше 3…4 К ∙ мин–1 с целью удаления связу-
ющего. В случае использования в качестве свя-
зующего поливинилацетата (ПВА) температура 
его полного удаления из массы порошка состав-
ляет примерно 820 К. Затем производится ваку-
умирование рабочего пространства печи до оста-
точного давления 0,1 Па и производится нагрев 
до температур спекания. Возможно проведение 
процесса спекания при атмосферном давлении, 
например в аргоно-водородной газовой среде. 
При этом значительно снижается степень окис-
ленности материала порошка.

Некоторыми особенностями отличается про-
цесс спекания порошков состава Ni-Cr-Al-Ме, 
где Ме – легирующие добавки одного или не-

(3)
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Т а б л и ц а  3
T a b l e  3

Сравнительные характеристики порошков, полученных методом распылительной сушки  
и распылением расплавов

Comparative characteristics of powders obtained by spray drying and spraying of melts

Характеристика  
порошка Метод получения

Крупность порошков, мкм

0…40 40...50 50...63 63...100 100...200 >200

Содержание, масс.%

Распылительная 
сушка 61,4 16,3 16,0 6,6 0 0

Распыление 
расплавов 50,5 24,2 13,4 9,1 1,8 0,9

Текучесть, с

Распылительная 
сушка 69,9 34.2 28,8 23,5 – –

Распыление 
расплавов 57,8 25,3 28,0 31,5 – –

скольких редких элементов, таких как Y, Ta, Nb. 
Эти конгломератные порошки обладают экзо-
термичностью за счет реакции образования алю-
минидов никеля. Реакция синтеза начинается 
при нагреве порошков до 900…950 К. При этом 
в реакционном пространстве печи температура 
поднимается до 1500 К. В этих условиях конгло-
мераты сильно спекаются между собой, а это по 
технологии недопустимо. Чтобы снизить темпе-
ратуру спекания порошков, проводили разбавле-
ние в определенном соотношении распыленного 
порошка готовым спеченным порошком того же 
состава перед тем, как поместить его в печь. Сте-
пень разбавления в конечном итоге определяет 
температуру нагрева порошка и, как следствие, 
плотность и механическую прочность спечен-
ных конгломератов. Для получения прочных и 
плотных гранул порошка состава Ni-Cr-Al-Me 
с различным содержания хрома (20…28 %) и 
алюминия (12…20 %) было определено, что 
оптимальное количество порошка-разбавителя 
должно составлять от 20 до 40 %. Например, по-
рошок состава (масс. %): Ni-28Cr-20Al-Me целе-
сообразно спекать с разбавлением до 40 %.

После протекания экзотермической реак-
ции устанавливают температуру в печи 1020 К 
и выдерживают при ней в течение получаса до 
полного спекания субчастиц в конгломератах. 
В результате спекания образуется брикет, легко 

разрушающийся при раздавливании на отдель-
ные гранулы. Для отделения от порошка мелких 
частиц, образующихся в результате разрушения 
отдельных гранул, и крупных спекшихся между 
собой конгломератов производится контроль-
ный рассев. Фракция порошка, пригодная для 
напыления, подвергается восстановительному 
отжигу в атмосфере водорода при температуре 
800 К. Весьма важно, что небольшие количества 
легирующих элементов практически не оказыва-
ют влияния на режимы спекания порошка.

В заключение необходимо отметить, что по-
лученный композиционный конгломератный 
гранулированный порошковый материал был 
применен для создания комбинированного те-
плостойкого покрытия для защиты деталей вы-
сокотемпературного назначения маршевой газо-
турбинной установки. Покрытие состоит из трех 
слоев. Первый слой 28Al-2Si-1P3M толщиной 
40…55 мкм наносится термодиффузионным 
методом и расположен на границе со сплавом-
основой [15]. Этот слой обеспечивает высо-
кую жаро- и коррозионную стойкость, а также 
диффузионную стабильность всего покрытия 
в целом. Второй – плазменный слой состава  
Ni-22Cr-16Al-1Y толщиной 115 мкм – обеспечи-
вает высокую термостойкость покрытия, а так-
же хорошую адгезию керамического внешнего 
слоя к поверхности. Третий – внешний кера-
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мический слой состава ZrO2+Y2O3 толщиной 
около 50 мкм – является теплозащитным, он 
снижает температуру поверхности сплава в про-
цессе эксплуатации.

Заключение

Разработана технология получения ком-
позиционных конгломератных порошков для 
плазменного напыления высокотемпературных 
защитных покрытий. Отличительной особенно-
стью этой технологии является использование 
метода распылительной сушки и последующего 
спекания в вакууме или в аргоно-водородной га-
зовой среде.

Для определения гранулометрического со-
става сконструирован и изготовлен аэродинами-
ческий классификатор гравитационного типа, 
который в автоматическом режиме позволяет 
рассортировать порошок по фракциям.

Предлагаемая технология позволяет полу-
чать порошки заданного химического состава с 
формой частиц, близкой к сферической, разме-
рами в интервале 40…100 мкм. Были получены 
интегрированные порошовые комплексы сле-
дующих химических составов: 1) 71 мас. % Ni,  
17 мас. % Cr, 10 мас. % Al, 1 мас. % Y; 2) 61 мас. % Ni, 
22 мас. % Сr, 16 мас. % Al, 1 мас. % Y.

Показано, что при спекании порошков со-
става Ni-Cr-Al-Y следует учитывать экзотер-
мическую реакцию образования алюминидов  
никеля, начинающуюся при нагреве порошков 
до 900…950 К. Для получении интегрирован-
ного порошкового комплекса с повышенным 
содержанием алюминия (Ni-22Cr-16Al-1Y) 
предложено использовать разбавление готовым 
спеченным порошком того же состава перед за-
грузкой в печь.
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A B S T R A C T

Introduction. For parts of gas turbines operating under conditions of corrosion-erosion and intense 
wear, the most acceptable are compositions containing Ni, Co, Cr, Al, B, Y both in pure form and in the com-
position of compounds applied on the contact surface during thermal spraying. Modern integrated complexes 
obtained by combining dissimilar substances in the form of a single composition are promising. Such powders 
are obtained either by cladding or by conglomeration of fi nely dispersed starting components into a larger 
particle. The problem of developing and manufacturing plants for conglomeration of powders is urgent and 
practically important, since it makes it possible to obtain material for thermal spraying of coatings for high-
temperature purposes. The aim of the work is to develop a technological scheme for obtaining powders of the 
required chemical composition with a given particle shape and size, intended for spraying high-temperature 
protective coatings. Materials and research methods. A technology is developed for the production of inte-
grated powders for spraying coatings using the method of spray drying and subsequent sintering in vacuum 
or in an argon-hydrogen atmosphere, which avoids the loss of feedstock due to the return of fi ne and coarse 
fractions. A technology for preparing materials for spray drying and granulation is proposed. A gravity type 
aerodynamic classifi er is designed and manufactured, which makes it possible to select automatically the 
powder fraction necessary for spraying the coating, as well as return the unwanted fraction for recycling. 
The morphology of the granular powder is determined using a TESCAN scanning electron microscope. The 
chemical composition of the resulting integrated complexes is determined by X-ray microanalysis on an OX-
FORD attachment. Results and discussion. The technological conditions for obtaining powders of a given 
size (40…100 µm) are established. It is shown that the shape of the conglomerate particles after spray drying 
is close to spherical. On the basis of a multifactor experiment, the optimization of the technological process 
for obtaining powders Ni-17Cr-10Al-1Y and Ni-22Cr-16Al-1Y with sizes up to 100 µm is performed. It is 
shown that when conglomerating powders with increased aluminum content (Ni-22Cr-16Al-1Y), it is neces-
sary to take into account the exothermic reaction of nickel aluminide formation and dilute the mixture of 
initial components before sintering with the fi nished sintered powder. The resulting integrated complexes are 
characterized by high heat resistance; therefore they are designed and successfully used for plasma spraying 
of protective coatings for high-temperature purposes. Conclusions. A technology is developed for obtaining 
composite conglomerated powders Ni-17C-10Al-1Y and Ni-22Cr-16Al-1Y with particle sizes up to 100 µm 
and a shape close to spherical. A distinctive feature of this technology is that it avoids the loss of feedstock by 
returning fi ne and coarse fractions.
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