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А Н Н О ТА Ц И Я

Введение. Для изготовления инструментов и деталей, подвергаемых значительному 
износу, широко используется метод порошковой металлургии. Улучшить структуру и свойства 
сплава, полученного методом порошковой металлургии, можно реализовав предварительную 
высокоинтенсивную механическую активацию порошка. В процессе такой обработки возможно 
формирование наноструктур, могут происходить аморфизация материала и фазовые превращения, 
что, безусловно, может отразиться на свойствах материала. Подобным исследованиям посвящено 
ряд работ, однако не всегда механическая обработка приводит к положительному результату. 
Поэтому исследование влияния высокоинтенсивной механической активацией на структуру и 
свойства сплавов на основе карбида вольфрама важны и актуальны. Цель работы: изучить влияние 
высокоинтенсивной механической активации порошка ВК-8 на структуру и свойства спеченных 
образцов. В работе исследованы сплавы, полученные методом порошковой металлургии, 
при использовании механически активированных порошков в течение от 10 до 300 с в 
планетарно шаровой мельнице. Материалы и методы. Сплавы получены методом холодного 
одностороннего прессования с последующим спеканием при температуре 1400 °С в вакуумной 
печи. Морфология частиц порошков и структура сплавов изучались методом сканирующей 
электронной микроскопии. Металлографический анализ сплавов проводился на оптическом 
микроскопе. Структура и фазовый состав образцов исследованы методами рентгеноструктурного 
и рентгенофазового анализа. Твердость спеченных образцов измеряли на твердомере. Результаты 
и их обсуждение. Показано, что при спекании порошков формируются сплавы с WC- и Co-
фазами, с параметром решетки WC-фазы, хорошо согласующимися с литературными данными. 
В образцах при механической активации более 100 с формируется вторая карбидная фаза Co3W3C. 
Установлена минимальная пористость 7,8 ± 1 % в спеченном образце при 30 с механической 
обработки. Твердость зависит от времени механической активации, размера зерна, пористости и 
содержания второго карбида. Таким образом, механическая активация может быть эффективна 
для увеличения физико-механических свойств и подавления роста зерна, однако в этом случае 
необходимо проводить механическую обработку в интервале времен 60…100 с.
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2021-23.1-68-78.
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Введение

Твердые сплавы на основе карбида вольфра-
ма и кобальта (WC–Co) широко используются 
при изготовлении режущих, буровых инстру-
ментов, износостойких деталей благодаря их 
высокой твердости, прочности, износостойко-
сти и хорошей вязкости разрушения [1–3]. Как 
правило, изменяя строение твердых сплавов 
WC–Co, например состав сплава, размер кар-
бидных зерен, объемное содержание связующе-
го компонента, можно регулировать твердость, 
ударную вязкость, прочность [4]. Известно, что 
на процесс спекания и на механические свойства 
таких материалов значительно влияют состав и 
микроструктура, особенно размер зерна карбид-
ной фазы [5], содержание и распределение ко-
бальтовой связки [6–8]. При этом существенное 
влияние на свойства оказывает наличие η фазы 
(W3Co3C) [3], а многостадийное спекание при-
водит к уменьшению размера зерна карбидной 
фазы, уменьшению пористости образца. В [9] 
при использовании метода быстрого спекания 
при активации импульсным током удалось эф-
фективно подавить рост зерна.

Известно, что улучшить физико-механиче-
ские свойства позволяет использование нано-
кристаллических материалов. Так, в [10] показа-
но, что при уменьшении размера частиц порошка 
TiC с 380 до 60 нм увеличивается твердость спе-
ченных образцов с ~ 28 (HV) до 32 ГПа. Умень-
шить размер частиц порошка можно с помощью 
высокоинтенсивной механической обработки в 
планетарно-шаровой мельнице [11]. Этот метод 
является относительно недорогим и простым в 
реализации [12]. В процессе высокоинтенсив-
ной механической обработки порошков может 
формироваться состояние с очень малым разме-
ром области когерентного рассеяния [13, 14], а 
в [15, 16] показано, что механическая обработка 
позволяет активировать спекание с достижени-
ем более высокой плотности и меньшего раз-
мера зерна [11, 17]. В процессе такой обработки 
может также меняться форма частиц, что, как 
правило, отразится на физико-механических 
свойствах. Так, например, в [18, 19] сообщается, 
что пластинчатая форма частиц позволяет повы-
сить как твердость материала, так и увеличить 
вязкость.

В [20] показано, что твердые сплавы c пла-
стинчатыми зернами WC имеют более высо-

кую вязкость разрушения, чем твердые сплавы 
WC-Co с призматическим зернами WC. Однако 
известно, что механическая обработка не всег-
да приводит к положительному результату, по-
скольку при такой обработке возможно загрязне-
ние порошков, их окисление и др. [21, 22].

Таким образом, несмотря на большое коли-
чество научных и практических публикаций, 
посвященных влиянию высокоинтенсивной 
механической обработки на свойства сплавов, 
данных о влиянии высокоинтенсивной механи-
ческой обработки порошков WC-Co на морфо-
логию частиц, структуру, фазовый состав и фи-
зико-механические свойства спеченных твердых 
сплавов недостаточно.

Целью настоящей работы является изучение 
влияния высокоинтенсивной механической ак-
тивации порошка ВК-8 на структуру и свойства 
порошков и спеченных образцов. Для достиже-
ния поставленной цели были поставлены следу-
ющие задачи: 1) изучить морфологию частиц и 
их размер методом сканирующей электронной 
микроскопией до и после механической обра-
ботки; 2) изучить изменение фазового состава, 
параметров тонкой кристаллической структуры 
методами рентгенофазового и рентгенострук-
турного анализа после механической обработки; 
3) изучить микроструктуру спеченных образцов 
методами оптической и сканирующей электрон-
ной микроскопии; 4) изучить изменение фазово-
го состава, параметров тонкой кристаллической 
структуры методами рентгенофазового и рент-
геноструктурного анализа спеченных образцов;  
5) изучить твердость спеченных образцов.

Методика исследований

Изучен промышленный порошок карбида 
вольфрама марки ВК-8 производства ООО «Ви-
риал». Порошок обрабатывали в планетарной 
шаровой мельнице АГО-2 (Россия), диаметр 
стальных шаров составлял 0,7 см, соотношение 
порошка к шарам составило 1:10, скорость вра-
щения планетарного диска 1820 об/мин, что обе-
спечивает ускорение 60g. Время механической 
активации составляло 10…300 с.

Прессование образцов проводили на гидрав-
лическом прессе методом холодного односто-
роннего прессования при давлении 200 МПа с 
выдержкой при давлении 15 с, спекание образ-
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цов проводили в вакуумной печи СНВЭ 1.3.1/16 
(Россия) по следующему режиму:

а) нагрев от комнатной температуры до 
800 °С со скоростью нагрева 5 °С/мин с после-
дующей выдержкой при заданной температуре в 
течение 30 мин;

б) нагрев от 800 °С до температуры спекания 
1400 °С со скоростью 5 °С/мин;

в) выдержка при температуре спекания в те-
чение 60 мин;

г) охлаждение с печью от температуры спека-
ния до комнатной температуры.

Спеченные образцы подвергали полировке 
на алмазных пастах разной дисперсности. Ме-
таллографический анализ проводили с помощью 
микроскопа Лабомет-И (Россия). Морфология 
частиц порошка, микроструктура спеченных об-
разцов изучались методом сканирующего элек-
тронного микроскопа (СЭМ) при использовании 
микроскопа TESCAN VEGA3 SBH.

Для определения структуры и фазового со-
става исследуемых образцов использовали 
методы рентгеноструктурного и рентгенофа-
зового анализа. Рентгенограммы получали с 
помощью дифрактометра ДРОН-3 (Россия) с 
CuKa-излучением, экспозиция на каждую точку 
обеспечивает статистическую точность не хуже 
0,5 %. Параметры кристаллической решетки 
определяли с использованием программы для 
рентгеноструктурных расчетов. Размер области 
когерентного рассеяния (ОКР) рассчитывали по 
уравнению Шеррера [23] по первой линии рент-

геновских спектров, величину микродисторсии 
[24] рассчитывали по формуле Стока – Уилсо-
на по последней различимой линии рентгенов-
ских спектров. Для расчета определялась полная 
ширина на половине максимума (FWHM) для 
каждой фазы. Дифракционные профили аппрок-
симировались с помощью спектров функции Ло-
ренца.

Твердость спеченных образцов измеряли на 
твердомере Duramin 5 (Дания) при нагрузке 2 кг.

Результаты и их обсуждение

На рис. 1 представлены СЭМ-изображения 
порошков в исходном состоянии (а) и после 
механической активации 30 с (б) и 300 с (в).  
В исходном состоянии порошка присутствуют 
агломераты размером 350 ± 45 мкм, которые 
состоят из мелких частиц размером 7 мкм. Ме-
ханическая активация приводит к уменьшению 
размера частиц и агломератов. Так, механиче-
ски активированный в течение 30 с порошок 
состоит из единичных агломератов размером 
40 ± 10 мкм, имеющих в своем составе мелкие 
частицы размером 2 мкм, а порошок после ме-
ханической обработки в течение 300 с состоит 
из агломератов со средним размером 15 ± 5 мкм, 
содержащих мелкие частицы размером 1,4 мкм. 
Форма частиц в процессе механической актива-
ции не изменяется и близка к сферической.

На рис. 2 представлены рентгенограммы  
порошков при разном времени механической 

                          а                                                              б                                                       в
Рис. 1. СЭМ-изображения порошков:

исходное состояние (а); после механической активации 30 (б) и 300 с (в)

Fig. 1. SEM images of the powders:
the initial state (a); after ball milling for 30 (б) and 300 s (в)
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Рис. 2. Рентгенограммы порошков ВК-8 в исходном 
состоянии и после механической активации

Fig. 2. XRD patterns of VK-8 powders in the initial 
state and after milling

активации. Видно, что на всех рентгенограм-
мах присутствуют отражения WC и W2C фаз. 
С увеличением времени механической активации 
все дифракционные пики фаз уширяются. При 
этом при обработке более 100 с на рентгенограм-
мах наблюдается широкая компонента, которая 
свидетельствует о формировании рентгено-
аморфной фазы с относительным содержанием 
до 15 ± 5 % при обработке порошка в течение 
300 с. Эти результаты согласуются с [17], где в 
порошке WC-10Co-0.8VC-0.2Cr3C2 после об-
работки также формируется рентгеноаморфная 
фаза. Относительное содержание W2C до 60 с 
механической активации не изменяется и со-
ставляет не более 10±5 %, а при более продолжи-

тельной обработке ее содержание уменьшается 
до 3±5 %. Возможно формирование рентгено-
аморфной фазы связано с присутствием в исход-
ных порошках фазы W2C.

На рис. 3 представлена зависимость полной 
ширины на половине максимума WC и рентге-
ноаморфной фаз от времени механической ак-
тивации. Видно, что значительное изменение 
полуширин начинается после 10 с механической 
активации.

На рис. 4 представлены зависимости размера 
ОКР (а) и микродисторсии (б), рассчитанные для 
фазы WC, от времени механической активации. 

Время механической активации (с)

Рис. 3. Зависимость полной ширины на половине 
максимума WC и рентгеноаморфной фазы 

от времени механической активации
Fig. 3. The dependence of the full width at half maxi-
mum of WC and X-ray amorphous phases on the time 

of mechani cal activation

Рис. 4. Размер ОКР (a) и микродисторсия (б), рассчитанные для фазы WC, в зависимости 
от времени механической активации

Fig. 4. CDD size (a) and microdistortion (б) calculated for WC phase depending on the milling time

               Время механической активации (с)                                         Время механической активации (с)

                                        а                                                                                                б
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Видно, что в процессе обработки раз-
мер ОКР уменьшается с 47 ± 5 нм до 
27 ± 5 нм, а микродисторсия увеличива-
ется с 1,1 ± 0,03 ∙ 10–3 до 5,5 ± 0,03 ∙ 10–3. 
При этом 10 с – это время, после кото-
рого начинают меняться размеры ОКР 
и микродисторсия решетки.

На рис. 5 представлены рент-
генограммы спеченных образцов. 
Видно, что во всех сплавах при-
сутствуют отражения WC и Co, а, 
кроме того, наличие фазы W2C в 
исходном порошке обусловило форми-
рование карбида Co3W3C, относитель-
ное содержание которого не превышает 
16  ± 5 %.

На рис. 6 представлена зависи-
мость параметра решетки и степени 
тетрагональности фазы WC от време-
ни механической активации порошка, 
видно, что они изменяются незначи-
тельно и в пределах ошибки хорошо согласу-
ются с литературными данными (ICDDPDF2 
65-4539) [25].

На рис. 7 показаны СЭМ-изображения 
структуры спеченных образцов и распределе-
ния зерен по размерам. В структурах видны 
поры, зерна WC-фазы имеют неправильную 
геометрическую форму (светлые области), фаза 
W2C (серые области) распределена в основном 
вокруг зерен WC-фазы. Зерна WC и фаза W2C 
однородно распределены во всем объеме спе-

Рис. 5. Рентгенограммы спеченных образцов при 
разном времени механической активации порошка
Fig. 5. XRD patterns of sintered samples depending on 

the milling time of powder

Рис. 6. Зависимость параметра решетки фазы WC и степени 
тетрагональности от времени механической активации

Fig. 6. Lattice parameters and degree of tetragonality 
for WC phase on the milling time o f powder

Время механической активации (с)

ченного образца. Средний размер зерен WC-
фазы уменьшается с увеличением времени ме-
ханической обработки с 1,1 мкм (σ = 0,6 мкм) 
до 0,8 мкм (σ = 0,3 мкм) (при 300 с механиче-
ской обработки порошка).

На рис. 8 представлена пористость спечен-
ных образцов в зависимости от времени ме-
ханической активации порошков. Видно, что 
при 10 с обработки пористость составляет 
11,6 ± 0,2 %, при 30 с активации пористость 
имеет минимальное значение 7,8 ± 1 % вслед-
ствие разрушения агломератов, а затем начи-
нает возрастать до 13,6 ± 1,5 % при более дли-
тельной обработке.

На рис. 9 представлена зависимость твер-
дости спеченных материалов от времени меха-
нической обработки порошков, здесь же пред-
ставлены литературные данные [3]. Известно, 
что твердость сплавов зависит от ряда парамет-
ров: размера зерна карбидной фазы, содержания 
связки, пористости и др. [5, 26–29]. Поэтому 
однозначного сравнения с полученными данны-
ми провести затруднительно, однако можно ви-
деть, что механическая обработка первоначаль-
но приводит к уменьшению твердости, а затем 
она вновь растет и при 60…100 с обработки b 
приближается к спеченному материалу из необ-
работанного порошка [3]. По-видимому, умень-
шение твердости в образце при 10 с обработки 
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Рис. 7. СЭМ-изображения и распределение зерен по размерам:
исходное состояние порошка (а); после механической активации порошка 60 с (б)

Fig. 7. SEM images and grain size distribution:
the initial state (a); after ball milling for 60 seconds (б)

                                 а                                                                                 б

Время механической активации (с)

Рис. 8. Зависимость пористости спеченных образ-
цов от времени механической активации порошков

Fig. 8. Porosity of sintered samples depending 
on the milling time of powder

связано с большим размером зерна (1,2 мкм 
σ = 0,6 мкм) и значительной пористостью 
(11,6 ± 0,2 %). В образце спеченного из меха-
нически активированного порошка в течение 
60 с увеличение твердости связано, напротив, 
с уменьшением как размера зерна (0,9 мкм, 
σ = 0,5 мкм), так и пористости (8,1 ± 0,5 %), тем 
не менее при более интенсивной механической 
активации твердость незначительно падает на 
фоне небольшого уменьшения размера зерна и 
увеличения пористости.

Время механической активации (с)

Рис. 9. Зависимость твердости спеченных образцов 
от времени механической активации порошка

Fig. 9. Hardness of sintered samples depending on the 
milling time of powder

Заключение

Проведенные исследования показали, что 
механическая активация порошка приводит к 
уменьшению размера частиц и агломератов: в 
результате механической активировации порошка 
в течение 300 с размер агрегатов уменьшился 
с 350 ± 45 до 15 ± 5 мкм, а средний размер 
мелких частиц уменьшился от 7 до 1,4 мкм. 
Установлено, что при механической обработке 
более 100 с кроме кристаллических фаз 
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WC- и W2C-фаз формируется рентгенофазная 
фаза, относительное содержание которой не 
превышает 15 ±5 %. Параметр кристаллической 
решетки WC-фазы в процессе обработки не 
изменяется и соответсвует литературным данным. 
Показано, что ширина всех пиков значительно 
увеличивается после 10 с механической 
обработки, а при обработке в течение 300 с 
размер ОКР фазы WC уменьшается с 47 ± 5 нм 
до 27 ± 5 нм, а микродисторсия увеличивается  
с 1,1 ± 0,03 ∙ 10–3 до 5,5 ± 0,03 ∙ 10–3.

При спекании порошков при различном 
времени механической активации формируются 
WC- и Co-фазы, с параметром решетки WC-фазы, 
который соответствует табличтному значению. 
В обрзцах при механической активации более 
100 c формируется карбидная фаза Co3W3C. 
Средний размер зерен WC-фазы уменьшается 
с 1,1 мкм (σ = 0,6 мкм) до 0,8 (σ = 0,3 мкм)  
с увеличением времени механической обработки. 
Минимальная пористость соответствует 7,8 ± 1 % 
при 30 с обработки порошка. Показано, что твер-
дость зависит как от времени механической ак-
тивации, так и от размера зерна, пористости и 
содержания карбида Co3W3C.

Таким образом, механическая активация мо-
жет быть эффективна для подавления роста зер-
на, однако ее необходимо проводить в интервале 
времени 60…100 с.
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A B S T R A C T

Introduction. For the manufacture of wearproof tools and machine elements, the method of 
powder metallurgy is widely used. The preliminary high-

intensity mechanical activation of the powder is used to improve the structure and properties of the 
alloy obtained by the method of powder metallurgy. The mechanical activation can result in formation 
of nanostructures with subsequent amorphization of t he material, can bring phase transformations, it 
can certainly affect the properties of the material. However, mechanical treatment does not always lead 
to a positive result. Therefore, the study of the effect of mechanical activation of WC-based powder on 
the properties of sintered alloys is important. Purpose of the work: to study the effect of high-intensity 
mechanical activation of WC-based powder on the structure and properties of sintered samples. The 
work investigates alloys obtained by the method of powder metallurgy, using mechanically activated 
powders for 10 to 300 seconds in a planetary ball mill. Materials and methods. The alloys are obtained 
by cold one-sided pressing followed by sintering at a temperature of 1400 °C in a vacuum furnace. 
Particle morphology of powder and structure of alloys is analyzed by scanning electron microscopy 
method. The metallographic analysis of the alloys is carried out by optical microscopy. Phase analysis 
and the parameters of the crystal structure are performed by X-ray diffraction. The hardness of the 
sintered samples is measured by hardness tester. Results and its discussion. It is shown that after 
sintering of powders alloys with WC and Co phases are formed. The lattice parameter of the WC-phase 
correlates well with values in literature. A second carbide phase, Co3W3C, is formed in the samples 
upon mechanical activation for more than 100 sec. The minimum porosity of sintered sample is 7.8 ± 
1 % that corresponds of sample with preliminary mechanical treatment for 30 seconds. It is shown that 
the hardness depends on grain size, porosity and second carbide content. Thus, mechanical activation 
can be effective for increasing the physical and mechanical properties and inhibiting grain growth, but 
in this case, it is necessary to carry out mechanical processing in the mechanical treatment time range 
60-100 sec.

For citation: Abdulmenova E.V., Kulkov S.N. Effect of mechanical activation of WC-based powder on the properties of sintered alloys. 
Obrabotka metallov (tekhnologiya, oborudovanie, instrumenty) = Metal Working and Material Science, 2021, vol. 23, no. 1, pp. 68–78. 
DOI:10.17212/1994-6309-2021-23.1-68-78. (In Russian).
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