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Проведены исследования структуры и механических свойств интерметаллида Ni3Al, полученного по раз-
личным схемам, сочетающим процессы предварительной механоактивации исходных порошков никеля и 
алюминия, самораспространяющегося высокотемпературного синтеза и искрового плазменного спекания. 
Установлено, что относительная плотность всех спеченных материалов составляет ~ 97 %. Микротвердость 
полученных образцов находится в диапазоне 6100...6300 МПа. Предел прочности при изгибе спеченных ма-
териалов составляет 785…800 МПа. Максимальный уровень предела прочности при растяжении (400 МПа) 
достигнут в процессе спекания при 1100 °С механически активированной в течение трех минут порошковой 
смеси Ni + 13,29 масс. % Al. Этот технологический процесс является наиболее рациональным. При его реа-
лизации стадия химического взаимодействия реагентов совмещается с процессом спекания.
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Введение

Одной из актуальных задач современного ма-
териаловедения является получение новых мате-
риалов, обладающих повышенным комплексом 
физико-химических и механических свойств. 
Особое внимание уделяется изучению алюмини-
дов никеля, что обусловлено их высокими меха-
ническими свойствами, высокой коррозионной 
стойкостью и стойкостью к окислению при по-
вышенных температурах [1–3]. Для алюминида 
Ni3Al помимо указанных свойств характерна 
аномальная зависимость предела текучести от 
температуры нагрева [2, 3]. Такое явление особо 
благоприятно с позиции применения интерме-
таллида в качестве конструкционного материа-

ла для химического машиностроения, авиации и 
космоса [1, 2].

Однако широкому применению в промыш-
ленности препятствует ряд особенностей алю-
минидов никеля, в первую очередь – низкий 
уровень пластичности и трещиностойкости. 
Эта особенность объясняет плохую обрабаты-
ваемость материалов резанием. При комнатной 
температуре образцы из поликристаллического 
интерметаллида Ni3Al являются хрупкими. При 
высоких температурах эксплуатации для это-
го материала характерно низкое сопротивление 
ползучести [2–5].

Одним из эффективных методов получения 
бездефектных заготовок из интерметаллидов 
является искровое плазменное спекание (SPS) 
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[6–10]. В сравнении с горячим прессованием и 
горячей экструзией при искровом плазменном 
спекании пребывание материала в высокотем-
пературном состоянии резко сокращается [7, 8, 
11]. Благодаря этому удается сохранить исход-
ную мелкозернистую структуру, что способству-
ет повышению комплекса механических свойств 
спеченного материала [5, 8]. Более подробно 
особенности процесса SPS были рассмотрены 
в работе [9]. В отмеченной работе были опреде-
лены также оптимальные режимы спекания по-
рошка ПН85Ю15 (основная фаза Ni3Al).

В последние годы возрастает интерес к изу-
чению свойств материалов, получаемых путем 
совмещения процессов механической активации 
порошковых смесей и их последующего искро-
вого плазменного спекания [12–17]. Цель данной 
работы заключается в изучении структуры и ме-
ханических свойств объемных компактов из ин-
терметаллида Ni3Al, полученных по различным 
схемам, основанным на комбинации процессов 
предварительной механоактивации исходных 
порошков никеля и алюминия, самораспро-
страняющегося высокотемпературного синтеза 
(СВС) и искрового плазменного спекания.

Материалы и методы исследования

В качестве исходных материалов использова-
ли порошки карбонильного никеля марки ПНК-
1Л5 (99,85 % Ni) и алюминия марки ПА-4 (98 % 
Al) со средним размером частиц 10 мкм и 60 мкм 
соответственно. Порошки были взяты в соотно-
шении, обеспечивающем получение соединения 
Ni75Al25 (ат. %). Предварительную активацию 
реакционных смесей состава проводили в пла-
нетарной шаровой мельнице АГО-2 с водяным 
охлаждением в атмосфере аргона. Центробеж-
ное ускорение шаров составляло 40 g. Объем 
каждого из двух барабанов мельницы составлял 
160 см3, диаметр мелющих шаров – 8 мм, масса 
шаров – 200 г. Масса засыпаемой порошковой 
смеси была равна 10 г.

Процесс самораспространяющегося высоко-
температурного синтеза осуществляли в про-
точном реакторе объемом 6 л. Относительная 
плотность образцов составляла 0,3...0,4. Перед 
инициированием СВС реактор с образцом про-
дували аргоном. Во время СВС и до полного 
остывания продуктов горения в реактор посто-
янно подавали аргон со скоростью 9,5 л/мин. 
Инициирование горения осуществляли нихро-

мовой спиралью, нагреваемой электрическим 
током.

Искровое плазменное спекание образцов 
проводили на установке Labox-1575. Порошко-
вую смесь засыпали в графитовую пресс-форму 
с внутренним диаметром 30 мм. Пресс-форму 
помещали в вакуумную камеру установки. На-
грев порошковой смеси осуществляли со скоро-
стью 100 °С/мин. Давление прессования состав-
ляло 40 МПа, температура спекания – 1100 °С, 
время выдержки – 5 мин. Плотность компактов 
рассчитывали, определяя их массу и линейные 
размеры.

Обработку материалов проводили при реали-
зации трех технологических маршрутов.

Маршрут № 1: механоактивация порошковой 
смеси Ni + 13,29 % (масс.) Al в течение 3 мин 
с последующим самораспространяющимся вы-
сокотемпературным синтезом и искровым плаз-
менным спеканием.

Маршрут № 2: механоактивация порошковой 
смеси Ni + 13,29 % Al в течение 3 мин с последу-
ющим искровым плазменным спеканием. 

Маршрут № 3: операции, выполненные по 
маршруту № 1 с дополнительной двухминутной 
механоактивацией полученного материала.

Структуру исследуемых материалов изучали 
с использованием методов оптической микро-
скопии, растровой и просвечивающей электрон-
ной микроскопии. Металлографические иссле-
дования выполняли на оптическом микроскопе 
Carl Zeiss Axio Observer Z1m с использованием 
режимов светлого и темного поля. Электронно-
микроскопические исследования выполняли на 
приборах Carl Zeiss EVO 50 XVP и FEI Tecnai 
G2 20 TWIN. Для определения фазового состава 
исходных порошков и спеченных образцов ис-
пользовали рентгеновский дифрактометр ARL 
X`TRA. Источником рентгеновского излучения 
являлась медная трубка. Дифракционные карти-
ны регистрировали с шагом Δ2θ и временем на-
копления 10 с на одну точку.

Микротвердость спеченных материалов оце-
нивали на приборе Wolpert Group 402MVD. На-
грузка на алмазный индентор составляла 0,49 Н. 
Для определения среднего значения твердости на 
один образец наносили не менее 15 отпечатков.

В качестве основных показателей прочност-
ных свойств материалов использовали значения 
предела прочности при изгибе и растяжении. 
Образцы прямоугольной формы с размерами 
3×4×20 мм для испытаний на трехточечный из-
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гиб вырезали из спеченных компактов на уста-
новке электроэрозионной резки Sodick AG400L. 
Образцы для испытаний на растяжение имели 
гантелеобразную форму. Механические испыта-
ния на трехточечный изгиб и одноосное растя-
жение выполняли при комнатной температуре на 
установке Instron 3369. Скорость перемещения 
подвижной траверсы составляла 0,5 мм/мин.

Результаты исследований  
и их обсуждение

Рентгенограмма смеси исходных порошков 
представлена на рис. 1, а. После 3 мин механо-
активации (без стадии SPS) на рентгенограмме 
присутствуют только пики никеля и алюминия 
(рис. 1, б). Увеличение ширины пиков свиде-
тельствует о том, что при механической акти-
вации в результате интенсивной пластической 
деформации происходит измельчение зерна по-
рошков исходных реагентов, создается высокая 
концентрация неравновесных дефектов, возрас-
тает уровень внутренних напряжений [13–15]. 
Рентгенофазовый анализ материалов после ста-
дий механоактивации и СВС свидетельствует 
об образовании монофазного интерметаллида 
Ni3Al. Пики никеля и алюминия на рентгено-
грамме отсутствуют (рис. 1, в). Дифрактограмма 
материала после дополнительной двухминутной 
механоактивации представлена на рис. 1, д. Ее 
анализ также свидетельствует о присутствии 
лишь интерметаллида Ni3Al.

Рис. 1. Рентгенограммы исходной порошковой  
смеси Ni + 13,29 % Al (а); после 3 мин механоакти-
вации (б); после механоактивации и СВС (в); после 
механоактивации, СВС и дополнительной механо-

активации (г)

В образцах, полученных при реализации всех 
трех технологических маршрутов, зафиксирова-
на только одна фаза – Ni3Al. На рис. 2 в качестве 
примера приведена рентгенограмма материала, 
полученного по маршруту № 1 (механоактива-
ция порошковой смеси Ni + 13,29 масс. % Al с 
последующим СВС и SPS).

Рис. 2. Рентгенограмма образца, полученного  
по технологическому маршруту № 1

По данным просвечивающей электронной 
микроскопии размер зерна материала, получен-
ного по маршруту № 2, составляет 0,1…0,4 мкм 
(рис. 3). Учитывая, что после трехминутной  
механоактивации в порошковой смеси присут-
ствовали фазы лишь алюминия и никеля (рис. 1, б), 
можно сделать вывод о том, что при реализации 
данного маршрута химическое взаимодействие 
реагентов и образование соединения Ni3Al про-
изошло в процессе искрового плазменного спе-
кания. Таким образом, по сравнению с маршру-
том № 1 была исключена одна технологическая 
операция – СВС. Самораспространяющаяся  

Рис. 3. Тонкая структура интер-
металлида Ni3Al, полученного 

по маршруту № 2
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реакция в этом случае реализована в режиме  
теплового взрыва [17].

Структура материалов, полученных по всем 
трем маршрутам, однородна как в продольном, 
так и в поперечном сечениях. Особенностью 
спеченных образцов является отсутствие макро-
трещин. В то же время для всех материалов ха-
рактерно присутствие небольшого числа дефек-
тов в виде мелких пор. В табл. 1 представлены 
значения плотности, относительной плотности и 
микротвердости полученных материалов. Отно-
сительная плотность всех образцов составляет 
97 %. В качестве теоретической плотности спе-
ченного материала использовали значение, соот-
ветствующее соединению Ni3Al (7,5 г/см3) [2].

Т а б л и ц а  1

Значения плотности, относительной плотности и микротвердости спеченных  
материалов

Номер 
технологического 

маршрута

Плотность спеченного 
материала, г/см3

Относительная 
плотность, %

Микротвердость,  
МПа

№ 1 7,27 96,9 6100
№ 2 7,29 97,2 6100
№ 3 7,28 97,1 6300

Т а б л и ц а  2

Механические свойства интерметаллида Ni3Al, полученно-
го по различным технологическим маршрутам

Номер 
технологического 

маршрута

Предел 
прочности  

при изгибе, МПа

Предел прочности  
при растяжении, 

МПа
№ 1 800 265
№ 2 785 398
№ 3 788 205

Экспериментальные данные, характеризу-
ющие прочностные свойства образцов, полу-
ченных по трем маршрутам, существенно не 
отличаются. Однако микротвердость спеченных 
материалов значительно превосходит значения, 
характерные для массивных интерметалличе-
ских образцов, полученных традиционными 
методами (2900…3600 МПа) [17]. Следует под-
черкнуть, что в работе [18] при получении Ni3Al 
по технологии SPS из нанопорошков исходных 
реагентов были зафиксированы аналогичные 
значения плотности и микротвердости. Одна-
ко авторы отмеченной работы предполагали, 
что микротвердость спеченных образцов уве-
личивается за счет образования частиц оксида  

алюминия в процессе спекания. В данной работе 
методами рентгенофазового анализа и просвечи-
вающей электронной микроскопии в исследуе-
мых материалах фаза Al2O3 не обнаружена.

Механические свойства материалов, полу-
ченных при реализации трех технологических 
маршрутов, представлены в табл. 2. Анализ ре-

зультатов свидетельствует о том, что значения 
предела прочности при изгибе спеченных об-
разцов существенно не отличаются и состав-
ляют ~ 800 МПа. При проведении испытаний 
на растяжение максимальное значение предела 
прочности (~ 400 МПа) наблюдается в образцах, 
полученных по маршруту № 2. Сравнение с ли-

тературными данными показывает, что уровень 
предела прочности этого материала почти в два 
раза превосходит предел прочности аналогично-
го по составу литого материала (190…215 МПа) 
[19, 20].

Характер разрушения всех спеченных образ-
цов одинаков. Типичный вид излома представ-

лен на рис. 4. Особенности данной фрак-
тограммы свидетельствуют о хрупком 
разрушении полученных материалов.

Выводы

В результате использования трех тех-
нологических маршрутов, основанных 
на комбинации процессов предваритель-
ной механоактивации исходных порош-
ков никеля и алюминия, самораспро-

страняющегося высокотемпературного син теза 
и искрового плазменного спекания получены 
заготовки со структурой интерметаллида Ni3Al. 
Спеченные материалы обладают относительной 
плотностью 97 % и повышенными значениями 
механических свойств по сравнению с аналогич-
ными материалами, полученными традицион-
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Рис. 4. Фрактограммы образцов, полученных по технологическому маршруту № 2, после 
испытания на растяжение

ными методами литья и порошковой металлур-
гии. Наиболее высокие характеристики предела 
прочности при растяжении (~ 400 МПа) зафик-
сированы на образцах, полученных по маршруту 
№ 2 (предварительная кратковременная механи-
ческая активация исходной порошковой смеси 
реагентов и последующее SPS спекание). Этот 
технологический процесс является наиболее ра-
циональным. При его реализации стадия хими-
ческого взаимодействия реагентов совмещается 
с процессом спекания.
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sintering of mechanically activated «Ni - Al» powder mixtures
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Abstract

The structure and mechanical properties of Ni3Al intermetallic are studied. The materials are fabricated according 
to different schemes, which combined mechanical activation of Ni and Al powders, self-propagating high temperature 
synthesis (SHS) and spark plasma sintering (SPS). It is found that Ni3Al intermetallics, fabricated by SPS using three 
different routes, have relative density of about 97 % and high values of mechanical properties compared to similar 
materials, obtained by conventional methods. Microhardness of the sintered samples range from 6100 to 6300 MPa. 
The value of flexural strength of all sintered samples is equal to 800 MPa. Spark plasma sintering of 86.71 % wt. Ni 
and 13.29 % wt. Al powders at 1100 °C leads to the formation of the material with the highest level of tensile strength 
equal to 400 MPa. This process was the most fast and efficient. It combines the chemical interaction of reagents with 
the sintering process.

Keywords:
intermetallic, nickel aluminide, spark plasma sintering, mechanical activation.
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