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Введение

В течение последних десятилетий особое 
внимание уделяется интерметаллидам на осно-
ве алюминидов переходных металлов, таких как 
никель, титан, железо, кобальт и ниобий благода-
ря возможности применять их в качестве высо-
котемпературных конструкционных материалов. 
Алюминиды никеля являются одними из наибо-
лее перспективных материалов для использова-
ния в аэрокосмической отрасли. Повышенный 
интерес к алюминиду типа Ni3Al обусловлен ано-
мальной зависимостью предела текучести этого 
материала от температуры нагрева [1]. Такое яв-
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ление особо благоприятно с позиции примене-
ния материала для изготовления конструкций, 
эксплуатирующихся при повышенных темпера-
турах. Кроме того, соединение Ni3Al обладает 
высокой стойкостью к окислению и коррозии, 
более низкой плотностью (7,5 г/см3) и высокой 
температурой плавления (1395 °С) по сравнению 
с традиционными никелевыми сплавами [2,4].

Успешному коммерческому применению 
препятствует ряд особенностей алюминидов 
никеля, в первую очередь речь идет о низких 
значениях пластичности и трещиностойкости. 
Образцы из поликристаллического интерметал-
лида Ni3Al хрупко разрушаются при комнатной 
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температуре, обладают низким сопротивлением 
ползучести при высоких температурах, а также 
плохой обрабатываемостью при использовании 
технологических процессов резания [3,4].

Стандартные методы получения компактов 
из мелкозернистых порошков, такие как горячее 
прессование или горячая экструзия, считаются 
неэффективными из-за большой длительности 
процессов [2,5]. Длительное пребывание интер-
металлидов в горячем состоянии приводит к ро-
сту зерна и, как следствие, к снижению предела 
текучести материала.

В последние годы повышенный интерес про-
является к получению интерметаллидов методом 
искрового плазменного спекания. В зарубежной 
литературе при его описании чаще всего исполь-
зуется термин Spark Plasma Sintering (SPS) [6]. 
Метод основан на пропускании через образец им-
пульсов постоянного тока в течение всего перио-
да спекания и приложении одноосного давления. 
При протекании тока в точках контакта частиц 
возникают электрические разряды, приводящие к 
локальному повышению температуры. В резуль-
тате этого ускоряются диффузионные процессы 
и материал плавится. При продолжении процес-
са пропускания тока высокотемпературные об-
ласти возникают в других точках образца. Если 
частицы порошка проводят электрический ток, то 
они нагреваются за счет Джоулева тепла. Непро-
водящие частицы получают тепло от нагревае-
мых пресс-формы и пуансонов. Использование 
импульсного тока позволяет снизить продолжи-
тельность спекания до нескольких минут. Это-
му же способствуют высокие скорости нагрева 
материала. В условиях кратковременного пре-
бывания материала в высокотемпературном со-
стоянии процесс укрупнения зеренной структуры 
в значительной степени развиваться не успевает. 
Высокая эффективность SPS-метода обусловлена 
балансом между уплотнением (спеканием) мате-
риала и ростом частиц, обусловленным развити-
ем рекристаллизационных процессов. Методом 
SPS получены компакты различных соединений с 
плотностью 97–99 % от теоретического значения 
во всем диапазоне концентраций при малых дав-
лениях (15...50 МПа) [7–9].

В процессе SPS одним из основных пара-
метров, влияющих на структуру и свойства по-
лучаемых материалов, является температура 
спекания. Следует отметить, что фактическая 

температура образца отличается от температуры 
графитовой матрицы измеренной термопарой. 
Это объясняется быстрым нагревом в процессе 
искрового плазменного спекания порошковой 
смеси. Авторы работы [10] проводили сравнение 
с экспериментальными результатами, которые 
показали, что фактическая температура образца 
на 120...160 °С выше того значения, которое фик-
сирует термопара. Анализ литературных данных 
свидетельствуют о том, что искровое плазмен-
ное спекание является эффективным методом 
получения различных материалов, в том числе и 
интерметаллидов, с особыми свойствами.

Целью данной работы является обоснование 
выбора режима спекания порошка ПН85Ю15 
для получения высокоплотного материала с 
улучшенными механическими свойствами.

1. Материалы и методы исследования

В качестве исходного материала применяли 
промышленный порошок ПН85Ю15 со средним 
размером частиц 80 мкм. Искровое плазмен-
ное спекание образцов проводили на установке 
Labox-1575. Процесс осуществляли следую-
щим образом: порошок засыпали в графитовую 
пресс-форму с внутренним диаметром 30 мм, 
которую помещали в вакуумную камеру уста-
новки. Скорость нагрева и охлаждения состав-
ляла 100 °С/мин, давление прессования было 
равно 40 МПа. Изменяемым параметром явля-
лась температура спекания (от 1000 до 1150 °С). 
По окончании спекания образцы приобретали 
цилиндрическую форму диаметром 30 мм и вы-
сотой 5-6 мм. Плотность компактов рассчитыва-
ли, определяя их массу и линейные размеры.

Структурные исследования спеченных образ-
цов проводили методами оптической и растро-
вой электронной микроскопии. Металлографи-
ческие исследования выполняли с применением 
растрового электронного микроскопа типа Carl 
Zeiss EVO 50 XVP и оптического микроскопа 
Carl Zeiss Axio Observer Alm с использованием 
методов светлого и темного поля. Для опреде-
ления фазового состава использовали рентге-
новский дифрактометр ARL X`TRA. Источником 
рентгеновского излучения являлась медная труб-
ка. Дифракционные картины регистрировали с 
шагом Δ2θ и временем накопления 10 с на одну 
точку.
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Оценку микротвердости спеченных материа-
лов проводили с использованием микротвердо-
мера Wolpert Group 402MVD. Отпечатки наноси-
ли при нагрузке на алмазный индентор 0,049 Н. 
Для определения среднего значения микротвер-
дости на один образец наносили не менее 15 от-
печатков.

В качестве основных показателей прочност-
ных свойств материалов использовали значения 
предела прочности при изгибе. Механические 
испытания на трехточечный изгиб выполняли 
на машине Instron 3369. Скорость деформации 
составляла 0,5 мм/мин. Образцы прямоугольной 
формы с размерами 3×4×20 мм для испытаний 
на трехточечный изгиб вырезали из спеченных 
компактов на установке электроэрозионной рез-
ки Sodick AG400L.

2. Результаты исследований 
и их обсуждение

При проведении рентгеноструктурного ана-
лиза установлено, что фазовый состав материа-
лов, спеченных при 1000, 1100 и 1150 °С, иденти-
чен друг другу. Основной фазой в исследуемых 
образцах является соединение Ni3Al. В то же 
время в структуре спеченных материалов содер-
жится ~ 5 вес. % фазы NiAl. В качестве примера 
на рис. 1 представлена дифрактограмма образца, 
спеченного при 1100 °С.

Структура материалов, полученных по техно-
логии искрового плазменного спекания порошка 
ПН85Ю15, однородна как в продольном, так и в 
поперечном сечениях. Особенностью спеченных 
образцов является отсутствие макротрещин. В то 

же время для всех материалов характерно при-
сутствие дефектов в виде пор. Максимальная 
пористость (15 %) зафиксирована на материале, 
спеченном при 1000 °С. Влияние температуры 
нагрева на относительную плотность спеченных 
материалов представлено в табл. 1.

Т а б л и ц а  1

Относительная плотность материала, 
полученного спеканием порошка ПН85Ю15 

при различных температурах нагрева

Соединение Температура 
нагрева, °С

Относительная 
плотность, %

ПН85Ю15
1000 85
1100 92
1150 95

Рис. 1. Рентгенограмма образца, полученного спеканием (SPS) 
порошка ПН85Ю15 при 1100 °С

Спекание порошка ПН85Ю15 при 1000 оС 
не позволяет достигнуть необходимой плотно-
сти материала, хотя и приводит к образованию 
мостиков между отдельными частицами. Фор-
ма частиц изменяется незначительно. Образцы, 
спеченные при 1000 оС, благодаря высокой по-
ристости удобны для анализа процессов, проте-
кающих при спекании порошков. Особенности 
этого процесса иллюстрирует рис. 2, на котором 
представлена частица алюминида NiAl, окру-
женная частицами Ni3Al.

При увеличении температуры нагрева по-
рошковой смеси до 1100 оС плотность материала 
возрастает до 92 %. Однако следы исходных ча-
стиц в спеченном материале проявляются также 
отчетливо. Характер процессов, происходящих 
при искровом плазменном спекании, достаточ-
но просто оценить при металлографических 
исследованиях с использованием функции тем-
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ного поля. Изображения, зафиксированные при 
изучении компактного материала, спеченного 
при 1100 °С, свидетельствуют о том, что многие 
частицы порошка свою первоначальную форму 
существенно не изменили (рис. 3, а). На приве-
денных снимках отчетливо различимы контуры 
сферических и близких к ним частиц. При реа-
лизации отмеченных выше условий спекания 
формируется материал с плотностью (6,9 г/см3), 
отличающейся от теоретической плотности сое-
динения Ni3Al (7,5 г/см3). Совокупность мелких 
пор можно наблюдать в виде характерных до-
рожек вдоль поверхностей сопряжения частиц 
порошка. Наиболее крупные поры наблюдаются 
в местах стыка трех частиц (рис. 3, б). Одно из 
объяснений присутствия тонких строчечных де-
фектов между частицами после их спекания при 

Рис. 2. Особенности процесса спекания частицы 
NiAl (в центре снимка) с окружающими частицами 

Ni3Al при 1000 оС

температурах 1100 оС и выше может быть свя-
зано также с наличием на поверхности частиц 
тонкой оксидной пленки, снижающей скорость 
спекания. Эффекты подобного рода наблюдают-
ся при различных видах диффузионной сварки.

Дальнейшее повышение температуры до 
1150 оС позволяет дополнительно повысить 
плотность материала. Однако даже при такой 
температуре полностью избавиться от пористо-
сти не удается. Следует отметить, что наличие 
остаточной пористости является типичным для 
большинства технологических процессов, ис-
пользуемых в порошковой металлургии.

Результаты экспериментов свидетельствуют 
о том, что описанные выше условия спекания 
(температура нагрева 1000...1150 оС, длитель-
ность выдержки 5 мин, давление 40 МПа) не по-
зволяют получить монолитный материал с тре-
буемой степенью дефектности. С учетом этой 
особенности сделаны выводы о необходимости 
корректировки режимов спекания порошковой 
смеси. С целью снижения пористости спекае-
мых материалов целесообразно в порошковые 
смеси вводить порошки более мелких фракций, 
позволяющие заполнить промежутки между 
крупными сферическими частицами. Второе 
предложение заключается в предварительном 
механическом измельчении порошка интерме-
таллида.

Особенность, характерная для образцов, 
спеченных при 1100 оС и 1150 оС, заключает-
ся в появлении во многих зернах полосчатой 
структуры (рис. 4). Можно предположить, что 
при повышении температуры активизируется 

                    
                                              а                                                                                                          б

Рис. 3. Темнопольное изображение металлографического шлифа спеченного порошка ПН85Ю15. 
Температура нагрева 1100 °С, давление 40 МПа, время выдержки 5 мин
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процесс пластической деформации материа-
ла, который в данных условиях развивается 
по механизму двойникования. При пересече-
нии полос, распространяющихся в разных на-
правлениях, образуется узор типа «шахматная 
доска», свидетельствующий о наличии кри-
сталлографической связи между соседними 
участками, что также свидетельствует в поль-
зу деформации по механизму двойникования 
(рис. 4, а). Для подтверждения высказанно-
го предположения требуется проведение до-
полнительных исследований с использовани-
ем методов электронной дифракции. Тонкие 
строчечные дефекты, декорирующие границы 
между частицами, предположительно обуслов-
лены наличием оксидов в поверхностном слое 
исходного порошка (рис. 4, б). 

Результаты измерения микротвердости ана-
лизируемых материалов отражены в табл. 2. 
Экспериментальные данные, характеризующие 
свойства образцов трех типов, существенно 
не отличаются (3950...4100 МПа). В качестве 

критерия прочностных свойств материалов ис-
пользовали значения предела прочности при 
изгибе. Наименьшей прочностью (270 МПа) об-
ладает интерметаллид, спеченный при 1000 °С 
(см. табл. 2). Предел прочности образцов, по-
лученных спеканием порошка ПН85Ю15 при 
1100 °С (890 МПа), почти в три раза больше.

Анализ изломов дает важную информа-
цию о качестве соединения частиц порошка в 
процессе спекания, об изменении формы ис-
ходных частиц, о наличии дефектов спечен-
ных компактов и об энергоемкости процессов 
разрушения. На рис. 5 представлены характер-
ные зоны изломов образцов после спекания 
порошка при 1000 °С. Характерной особенно-
стью, зафиксированной при разрушении дан-
ного материала, является рельеф, обусловлен-
ный присутствием в изломе множества частиц 
исходного порошка (рис. 5, а). В процессе 
спекания при 1000 °С существенного измене-
ния формы частиц не произошло. Многочис-
ленные поры, наблюдаемые в местах стыков 
частиц (рис. 5, б), свидетельствуют о том, что 
давление на уровне 40 МПа было явно недо-
статочным для эффективного компактирова-
ния и уплотнения порошкового материала. На 
рис. 5, б можно наблюдать две частицы с от-
печатками, возникшими в результате контакта 
со смежными частицами (отпечатки указаны 
стрелками). Анализ формы и площади этих 
отпечатков свидетельствует об относительно 
малой площади контакта частиц порошка при 
спекании по описанному выше режиму. Оче-

Т а б л и ц а  2

Механические свойства материала, полученного 
спеканием порошка ПН85Ю15 при различных 

температурах нагрева

Температура 
спекания, °С

Микротвердость, 
МПа

Предел 
прочности 

на изгиб, МПа
1000 3950 270
1100 4000 890
1150 4100 810

           
                                                  а                                                                                                   б

Рис. 4. Дефекты в структуре зерен интерметаллида Ni3Al:
а – температура спекания 1100 оС; б – температура спекания 1150 оС
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                                                 а                                                                                                   б

Рис. 5. Фрактограмма поверхности излома образца, полученного спеканием 
порошка ПН85Ю25 при 1000 °С

          
                                             а                                                                                               б

Рис. 6. Фрактограмма поверхности излома образца, полученного спеканием 
порошка ПН85Ю25 при 1100 °С

видно, что характер разрушения материала по 
данному механизму является низкоэнергоем-
ким.

Результаты фрактографических исследова-
ний материала, спеченного при 1100 °С (рис. 6), 
свидетельствуют о том, что повышение тем-
пературы спекания благоприятно отражается 
на качестве компактированных образцов. Зон 
с разрушением материала по поверхности ис-
ходных частиц становится значительно мень-
ше. Трещины преимущественно развиваются 
через тело частиц. Такой механизм разрушения 
является более энергоемким. Этим обстоятель-
ством может объясняться повышенный уровень 
предела прочности материала при испытаниях 
на трехточечный изгиб. Тем не менее следует 
подчеркнуть, что разрушение образцов являет-

ся хрупким. Повышение температуры спекания 
до 1150 °С, способствующее повышению плот-
ности компактов, к существенному изменению 
характера разрушения материала не приводит. 
Однако результаты прочностных испытаний по-
зволяют рекомендовать температуру спекания 
порошка ПН85Ю15 на уровне 1100 °С.

На основании полученных результатов были 
сделаны выводы о целесообразности коррек-
тировки процесса искрового плазменного спе-
кания порошка ПН85Ю15. С целью снижения 
пористости компактируемых материалов и улуч-
шения комплекса их механических свойств це-
лесообразно в порошковую смесь вводить суб-
микронные и наноразмерные частицы, которые 
заполнят пустоты между крупноразмерными ча-
стицами. 
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Выводы

Нагрев порошка ПН85Ю15 при искровом 
плазменном спекании до 1000...1150 °С обе-
спечивает получение материалов с относитель-
ной плотностью 85...95 %. Микротвердость 
спеченных материалов находится в диапазоне 
3950...4100 МПа. Максимальный уровень преде-
ла прочности при изгибе (890 МПа) достигнут 
при спекании порошковой смеси с нагревом до 
1100 °С. С целью повышения плотности и сни-
жения пористости целесообразно измельчение 
порошкового материала или добавление в спе-
каемую смесь наноразмерных частиц.
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Abstract 

The investigation of the structure and mechanical properties of the specimens fabricated by spark plasma sintering 
of the ПН85Ю15 powder at 1000, 1100 and 1150 oC are conducted. Density ratio of sintered materials ranges from 
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85 to 95 %. It is supposed that the temperature increase activates plastic deformation process which in such condi-
tions proceeds according to the twinning mechanism. In order to increase density and decrease porosity of material 
it is rational to grind up the powder material and add nanoparticles to the powder mixture. Microhardness of the 
sintered materials ranges from 3950 to 4100 MPa. Sintering the powder mixture at 1100 oC leads to the formation 
of material with a maximum value of fl exural strength equal to 890 MPa.

Keywords: intermetallics, nickel aluminide, spark plasma sintering, heat temperature.
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