
Н о в ы е к он стр у к ц и о н н ы е м а т ер и а л ы

УДК 669.245 DOI: 10.14529/engin190403

ВЛИЯНИЕ ДОБАВОК ЦИРКОНИЯ НА СТРУКТУРУ И СВОЙСТВА 
АЛЮМИНИДА НИКЕЛЯ, ПОЛУЧЕННОГО МЕТОДОМ SPS

Л.И. Шевцова1, И.С. Иванчик1,2, Д.С. Волков1, Д.А. Немолочнов1, С.Н. Иванчик2
1 Новосибирский государственный технический университет, г. Новосибирск, Россия, 
2Сибирский государственный университет водного транспорта, г. Новосибирск, Россия

Представлены результаты исследования влияния циркония на микроструктуру и меха
нические свойства поликристаллического интерметаллического соединения Ni3Al, полу
ченного методом электроискрового плазменного спекания порошковой смеси. Для изго
товления образцов для спекания использовались смеси на основе порошков никеля, алю
миния и циркония. Были подготовлены три состава с варьирующейся концентрацией 
циркония (0,1; 1 и 5 масс.%). В ходе металлографических исследований была установлена 
преимущественная однородность структуры спеченного материала. Установлено, что от
носительная плотность спеченных материалов всех трех составов составляет 97 %. Анализ 
результатов прочностных испытаний спеченных материалов свидетельствует о положи
тельном влиянии циркония на предел прочности при изгибе алюминида никеля, при кон
центрации циркония в сплаве равной 1 масс.%.
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Введение
Интерметаллическое соединение Ni3Al, имеющее упорядоченную кристаллическую структу

ру L12, представляет собой перспективный высокотемпературный конструкционный материал, 
обладающий повышенным комплексом физико-механических свойств, таких как: жаропроч
ность, жаростойкость, аномальная температурная зависимость предела текучести, достаточно 
высокая температура плавления (1385 °C), сравнительно невысокая плотность (7,5 г/см3) и т. д. 
В то же время, для поликристаллического соединения Ni3Al свойственно малое сопротивление 
ползучести при повышенных температурах и нулевая пластичность при комнатной температуре. 
Вышеперечисленные недостатки существенно ограничивают применение Ni3Al как отдельного 
самостоятельного конструкционного материала [1-6].

Известно, что введение небольшого количества бора в состав поликристаллического соеди
нения Ni3Al с высокой концентрацией никеля в значительной степени увеличивает пластичность 
в условиях окружающей среды. Тем не менее, легированные бором сплавы на основе Ni3Al 
имеют тенденцию к горячеломкости (т. е. к понижению пластичности в температурном диапазо
не 500-850 °С) [1, 7-11].

Анализ результатов научных исследований показал, что цирконий может улучшить как пла
стичность, так и сопротивление ползучести поликристаллического интерметаллида Ni3Al, 
без добавления бора [11-14]. В работе [11] авторы установили, что для бинарного соединения 
Ni3Al характерным является наличие слабой границы зерен. На основе данных, полученных при 
проведении механических испытаний, исследователями был сделан вывод о том, что повышение 
свойств алюминида никеля за счет легирования цирконием базируется на следующих этапах: 
укрепление границ зерен, формирование ловушек водорода, а также увеличение связи и прочно
сти между атомами.

В работе [12] на основе полученных данных о результатах механических испытаний опреде
лено, что предел текучести при комнатной температуре Ni3Al повышается при увеличении коли
чества Zr до 0,7 (ат.) %, а при дальнейшем увеличении содержания циркония до 1,2 (ат.) % влия
ние на пластичность сплава Ni3Al снижается. Характер излома изменяется с преимущественно
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интеркристаллитного на смешанный (транскристаллитный и интеркристаллитный). Эти резуль
таты показывают, что основная роль циркония может заключаться в повышении когезии на гра
ницах зерен.

С целью формирования материалов с особыми свойствами в последние десятилетия приме
няют современный способ спекания под давлением -  электроискровое плазменное спекание 
(SPS). Принцип метода электроискрового плазменного спекания заключается в кратковременном 
нагреве порошкового материала с высокой скоростью (до 2500 °С/мин). Высокие скорости нагре
ва позволяют сократить длительность процесса спекания и ограничить рост частиц порошка в 
процессе консолидации. Использование данного метода позволяет получать материалы, в том 
числе интерметаллиды, с плотностями, близкими к теоретическому значению, и размеру зерен, 
близкому к размеру зерен частиц исходного порошка. Этому способствует сокращение длитель
ности самого процесса спекания, а также возможность точного контроля и управления парамет
рами спекания: температурой спекания, временем изотермической выдержки, скоростью нагрева, 
давлением и т. д. [3, 9, 10, 15-20].

Материалы и методы исследования
В качестве исходных материалов были использованы порошки никеля, алюминия и цирко

ния. Для спекания были подготовлены смеси следующих составов: «Ni3Al + 0,1 масс. % Zr»; 
«Ni3Al + 1 масс. % Zr» и «Ni3Al + 5 масс. % Zr». Смеси предварительно подвергались трехминут
ной механической активации (МА) в планетарной шаровой мельнице АГО-2 с центробежным 
ускорением шаров равным 400 м/с2 (40 g). Диаметр мелющих шаров составлял 8 мм, масса шаров 
в каждом барабане была равной 200 г. Формирование монофазного соединения Ni3Al осуществ
ляли в процессе самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС).

Электроискровое плазменное спекание полученных механокомпозитов проводилось на уста
новке Labox-1575 (Япония). Исходную порошковую смесь засыпали в токопроводящую пресс
форму с внутренним диаметром 30 мм. Максимальная температура нагрева порошка, время вы
держки, давление прессования и скорость нагрева были постоянными и составляли 1100 °C, 
5 мин, 40 МПа и 100 °С/мин соответственно. Обоснование выбора режимов спекания представ
лено в работах [9, 10].

Для проведения металлографических исследований образцы были предварительно подготов
лены по стандартной технологии. Заготовки вырезались на электроэрозионном станке Sodick 
AG400L. Операции шлифования исследуемой поверхности выполнялись с использованием абра
зивной бумаги и дальнейшего полирования. Для проведения металлографических исследований 
был использован оптический микроскоп Axio Observer Alm с объективами в диапазоне х25 .. .1500. 
Съемка изображений осуществлялась камерой AxioCamMRc5.

Дюрометрические испытания образцов проводили по методу Виккерса на полуавтоматиче
ском микротвердомере Wolpert Group 402MVD с алмазной пирамидой (136° при вершине) в ка
честве индентора. На один образец наносилось не менее 15 отпечатков для определения среднего 
значения микротвердости.

Испытания на трехточечный изгиб проводили на установке Instron 3369. Для проведения ис
пытания использовали образцы размерами 3*4*30 мм3, которые были вырезаны на установке 
электроэрозионной резки SodickAG400L. Механические испытания были проведены при комнат
ной температуре, скорость перемещения траверсы составляла 0,5 мм/мин. Для проведения фрак- 
тографических исследований образцов после испытаний на трехточечный изгиб использовали 
растровый электронный микроскоп Carl Zeiss EVO50 в диапазоне увеличения *50...30 000.

Результаты исследований
По снимкам, полученным в результате металлографических исследований в режиме светлого 

поля, можно судить о том, что структура материалов на основе алюминида никеля, полученных 
по технологии электроискрового плазменного спекания с добавлением циркония, преимущест
венно однородна как в продольном, так и в поперечном сечении (рис. 1).

Установлено, что относительная плотность спеченных материалов всех трех составов со
ставляет 97 %. Оставшееся пространство представлено незначительным количеством пор. Пред
полагается, что повышенное значение относительной плотности будет способствовать формиро-
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ванию материалов с повышенным комплексом прочностных свойств. Результаты дюрометриче- 
ских испытаний материалов, полученных SPS-спеканием с различным содержанием циркония, 
отражены в таблице.

а) б)

в)
Рис. 1. Структура спеченного материала на основе алюминида никеля, зафиксированная 

на оптическом микроскопе, с добавлением 0,1 (а), 1 (б) и 5 (в) масс.% циркония

Плотность, относительная плотность и прочностные характеристики материалов 
на основе NiaAl, легированных цирконием

Основа
Процентное 

содержание Zr, 
масс.%

Плотность,
г/см3

Относительная 
плотность, %

Микротвердость,
МПа

Предел прочности 
при изгибе, МПа

Ni3Al
0,1 7,31 97 6890 ± 120 760
1 7,26 97 6550 ± 220 930
5 7,21 96 6670± 180 850

Анализ результатов дюрометрических исследований свидетельствует о том, что эксперимен
тальные данные исследуемых образцов существенно не отличаются друг от друга и составляют 
6550-6890 МПа. Эти значения находятся на уровне микротвердости спеченного алюминида ни
келя [9]. Результаты испытаний на трехточечный изгиб показали, что наибольшей прочностью 
при изгибе (960 МПа) обладает материал с содержанием 1 масс.% циркония, полученный SPS- 
спеканием. При дальнейшем увеличении до 5 масс.% циркония предел прочности материала 
снижается до 850 МПа.

Снимки изломов спеченных материалов с различным содержанием циркония после испыта
ний на трехточечный изгиб представлены на рис. 2. Анализ поверхности разрушения свидетель
ствует о том, что при добавлении 0,1 % и 5 % циркония наблюдается интеркристаллитное разру
шение материала. При добавлении в алюминид никеля 1 % циркония характер излома спеченного 
материала изменяется с интеркристаллитного на смешанный (транскристаллитный и интеркри- 
сталлитный). Смена характера разрушения объясняет повышенное значение прочности при изги
бе при добавлении к интерметаллиду Ni3Al 1 % циркония.
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а) б)

в)
Рис. 2. Изломы образцов из алюминида никеля, полученного спеканием методом SPS 

с различным содержанием циркония, после испытаний на трехточечный изгиб: 
а -  0,1 масс.%, б -  1 масс.% и в -  5 масс.%

Выводы
Анализ материалов состава «Ni3Al -  Zr» с содержанием 0,1; 1 и 5 масс.% циркония, получен

ных с использованием технологии электроискрового плазменного спекания показал:
1) структура спеченных материалов преимущественно однородная;
2) относительная плотность спеченных материалов всех составов составляет ~ 97 %, остав

шееся пространство представлено незначительным количеством пор;
3) микротвердость в зависимости от содержания циркония находится в диапазоне 6550

6890 МПа, что соответствует уровню микротвердости Ni3Al, полученному методом электроис
крового плазменного спекания;

4) максимальное значение предела прочности при изгибе, равное 960 МПа, зафиксировано 
для спеченного алюминида никеля с 1 масс.% циркония.

Таким образом, для формирования спеченных заготовок из алюминида никеля с повышен
ными прочностными свойствами при следующих режимах спекания: температура спекания 
1100 °C, средняя скорость нагрева 100 °С/мин, давление прессования и время выдержки 40 МПа 
и 5 мин соответственно, целесообразно добавлять 1 масс.% циркония.

Исследование выполнено при финансовой поддержке РФФИ в рамках научного проекта 
№ 18-33-00436.
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THE INFLUENCE OF ZIRCONIUM ADDITIVES
ON THE STRUCTURE AND PROPERTIES OF NICKEL ALUMINIDE,
OBTAINED BY THE SPS METHOD
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I.S. Ivanchik1,2, ivan_ilija@ngs.ru,
D.S. Volkov1, astrul@mail.ru,
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S.N. Ivanchik2, ivan_ilija@ngs.ru
Novosibirsk State Technical University, Novosibirsk, Russian Federation,
2Siberian State University of Water Transport, Novosibirsk, Russian Federation

This article presents the results of a study of the effect of the zirconium content on the struc
ture and mechanical properties of the polycrystalline intermetallic compound Ni3Al obtained by 
spark plasma sintering of a powder mixture. The mixtures based on nickel, aluminum, and zirco
nium powders were used for the manufacture of samples for sintering. Three compositions were 
prepared with varying zirconium concentrations (0.1 wt.%, 1 wt.% and 5 wt.%). It was found that 
the relative density of sintered materials of all three compositions is 97%. The predominant ho
mogeneity of the structure of sintered material was established during metallographic studies. 
An analysis of the results of strength tests of sintered materials indicates a positive effect of zir
conium on the bending strength of the nickel aluminide, with a concentration of zirconium in 
the alloy equal to 1 wt.%.

Keywords: intermetallic, spark plasma sintering, mechanical properties, nickel aluminide, 
alloying, zirconium.
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