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ВВЕДЕНИЕ

На сегодняшний день сплавы ВКНА (отече‑
ственные сплавы на основе Ni3Al), полученные 
методом направленной кристаллизации, широ‑
ко применяются в  производстве авиационных 
газотурбинных двигателей для повышения сро‑
ка службы деталей горячего тракта и снижения 
их веса [1]. Однако улучшение эксплуатацион‑
ных характеристик материалов на основе Ni3Al 
остается актуальной задачей современного мате‑
риаловедения [1–5]. Создание материалов с ми‑
крокристаллической структурой, обладающих 
высоконеравновесным состоянием, будет спо‑
собствовать повышению их удельных характери‑
стик [6]. Процесс предварительной непродолжи‑
тельной механической активации (МА), помимо 
интенсивного перемешивания и диспергирования 
порошковой смеси, формирует высокодефектные 
структурные состояния, которые обеспечивают 
необходимые условия для реализации низкотем‑
пературного твердофазного синтеза [7]. Добав‑
ление в порошковую смесь, содержащую никель 

и алюминий, легирующих элементов, которые по 
химическому составу соответствуют сплавам ма‑
рок ВКНА‑1В и ВКНА‑4У, проведение кратковре‑
менной МА и  последующего электроискрового 
спекания (SPS) позволят синтезировать компак‑
тированный материал на основе интерметаллида 
Ni3Al с повышенным комплексом механических 
свойств. В опубликованной ранее работе [5] были 
представлены результаты исследования сплава 
ВКНА‑1В, сформированного указанным спосо‑
бом при различных температурах спекания. Вы‑
явлено, что рекомендуемой температурой спека‑
ния для получения компактированного материала 
состава ВКНА‑1В с высоким уровнем прочности 
при изгибе (1640 МПа) является температура, рав‑
ная 1150 °C. Целью данной работы является ис‑
следование влияния времени предварительной 
МА реагирующих компонентов и давления прес‑
сования в  процессе SPS-спекания на структуру 
и прочность при растяжении компактированных 
материалов на основе Ni3Al.

DOI: 10.31857/S0367676524090173, EDN: OCWVZG

Исследованы компакты, полученные в результате различной длительности механоактивации смесей, 
по составу соответствующих сплавам марок ВКНА-1В и ВКНА-4У, с последующим электроискровым 
спеканием. Максимальный уровень прочности при растяжении компактированных материалов соста‑
ва ВКНА-1В составляет 1200 МПа, для ВКНА-4У – 1100 МПа, и достигнут после проведения 3.5 мин  
механоактивации.

Ключевые слова: интерметаллид Ni3Al, сплав ВКНА, электроискровое спекание, механоактивация, 
легирование, прочность

Поступила в редакцию 02.05.2024
После доработки 13.05.2024

Принята к публикации 31.05.2024

1Федеральное государственное бюджетное образовательное учреждение высшего образования  
«Новосибирский государственный технический университет», Новосибирск, Россия 

2Федеральное государственное бюджетное учреждение науки «Институт гидродинамики  
имени М.А. Лаврентьева Сибирского отделения Российской академии наук», Новосибирск, Россия
3Федеральное государственное бюджетное учреждение науки «Институт химии твердого тела  

и механохимии Сибирского отделения Российской академии наук», Новосибирск, Россия
*E-mail: edeliya2010@mail.ru

© 2024 г.    Л. И. Шевцова1, *, М. А. Есиков1, 2, А. И. Гаврилов3, Е. А. Ложкина1,  
Д. Е. Шевцов1, Я. А. Мерзликина1

ИССЛЕДОВАНИЕ ВЛИЯНИЯ ВРЕМЕНИ МЕХАНИЧЕСКОЙ  
АКТИВАЦИИ НА ФОРМИРОВАНИЕ ВЫСОКОЛЕГИРОВАННЫХ 

СПЛАВОВ НА ОСНОВЕ Ni3Al, ПОЛУЧЕННЫХ МЕТОДОМ 
ЭЛЕКТРОИСКРОВОГО СПЕКАНИЯ 

УДК 621.762:669.2



1452	 ШЕВЦОВА и др.

	 ИЗВЕСТИЯ РАН. СЕРИЯ ФИЗИЧЕСКАЯ	 том 88	 № 9	 2024

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ

В качестве материалов для исследований исполь‑
зовали объемные компакты, которые были получе‑
ны спеканием подготовленных порошковых смесей, 
по составу соответствующих сплавам марок ВК‑
НА‑1В и ВКНА‑4У (сплавы на основе Ni3Al) [4, 5].  
Предварительную механоактивацию смесей по‑
рошков чистых элементов, химический состав и дис‑
персность которых отражены в табл. 1, выполняли 
в планетарной шаровой мельнице АГО‑2 (Россия) 
с  водяным охлаждением. Шары диаметром 8  мм 
взаимодействовали с реагентами с центробежным 
ускорением 40 g. Для планетарной мельницы АГО‑2 
отношение массы шаров к массе смеси составляет 
1:20 (масса смеси равна 10 г; масса шаров – 200 г) [8]. 
В мельнице находятся два барабана объемом 160 см3 
каждый. В качестве рабочей среды использовали ар‑
гон, который позволяет предотвратить окисление ре‑
агентов во время МА. Полученные в результате МА 
механокомпозиты вынимали из барабанов в боксе, 
наполненном аргоном.

Механоактивацию реагентов проводили при 
различной длительности работы мельницы: 1.5, 
3.5 и 5 мин. Предложенный временной диапазон 
был определен из следующих соображений: при 
проведении МА свыше 5 мин происходил замет‑
ный натир мелющими телами, а при времени МА 
равном менее 1 мин не было обнаружено равно‑
мерного смешения реагентов. Время МА являет‑
ся важным параметром для формирования мате‑
риалов в  процессе синтеза [7, 9]. Образованные 

механокомпозиты исследовали методами рентге‑
нофазового анализа на рентгеновском дифракто‑
метре ARL X`TRA.

Электроискровое спекание (SPS) механоак‑
тивированных смесей выполняли на установке 
LABOX‑1575 (SinterLand, Япония). Режимы SPS 
были определены на основе данных проанализи‑
рованной литературы и ранее проведенных иссле‑
дований [4, 5, 8, 10]. Для повышения плотности 
компактов было решено увеличить давление прес‑
сования до 60 МПа. В графитовую пресс-форму за‑
сыпали 40 г порошковой смеси для каждого экспе‑
римента по выбранным режимам, которые приведе‑
ны в табл. 2. Графитовую бумагу толщиной 0.2 мм 
использовали в качестве защиты пресс-формы от 
взаимодействия со спекаемым материалом. Затем 
в камере создавали вакуум до 10–4 атм. Материал 
нагревали за счет пропускания непосредственно че‑
рез пресс-форму постоянного пульсирующего тока 
с циклом: 40 мс вкл. – 12 мс выкл. Температуру на 
поверхности матрицы пресс-формы в области глу‑
хого отверстия определяли инфракрасным пироме‑
тром. Полученные компакты в виде таблеток имели 
высоту равную ~ 8 мм и диаметр 29 мм. Масса гото‑
вых образцов составила около 40 г. Далее методом 
гидростатического взвешивания определяли плот‑
ность компактов. Справочные значения плотности 
сплавов ВКНА‑1В и ВКНА‑4У были взяты равными 
7.94 и 7.91 г/см3 соответственно [11].

Структурный анализ спеченных заготовок про‑
водили с использованием методов оптической ми‑
кроскопии на микроскопе Carl Zeiss Axio Observer 

Номер Сплав Состав, масс. %
Ni Al Cr Mo W Ti Co C Hf

1 ВКНА-1В 76.9 8.5 5.5 3.5 3.0 3.0 – 0.05 0,3
2 ВКНА-4У 74.4 8.5–9.5 4.5–5.5 5.0 2.5 0.6–1.2 3.5–4.5 0.02 –

Дисперсность порошка, 
мкм

5–10 20–60 80–120 5–10 10–30 10–30 20–40 15–50 60–80

Таблица 1. Состав порошковых смесей, соответствующих маркам сплавов на основе Ni3Al – ВКНА‑1В 
и ВКНА‑4У

№ 
режима

Марка 
сплава

Темпера- 
тура спека- 

ния, °С

Давление 
прессова- 
ния, МПа

Время 
выдержки, 

мин

Скорость 
нагрева °С/

мин

Плотность, 
г/см3

Относиель- 
ная плот- 
ность, %

1 ВКНА-1В
1150 40

5
70

7.72 97.28
2 ВКНА-4У 7.79 98.48
3 ВКНА-1В

1100 60 15
7.73 97.41

4 ВКНА-4У 7.75 97.98

Таблица 2. Характеристики режимов спекания методом SPS и плотность полученных образцов из сплавов на 
основе алюминида никеля
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Z1m в  режиме светлого поля. Пробоподготовка 
включала в себя несколько основных операций: за‑
прессовка исследуемых материалов в полимерную 
матрицу; последовательное механическое шлифо‑
вание с  использованием абразивных кругов раз‑
личной зернистости (от 100 до 5 мкм) и полирова‑
ние поверхности шлифов с использованием водно‑
го раствора оксида алюминия (с размером частиц  

~ 3 мкм) и карбида кремния (с размером частиц 40 нм).  
Образцы для исследований были получены с исполь‑
зованием проволочно-вырезного электроискрового 
станка Sodick AG400L. Выявление дефектов вну‑
треннего строения компактированных материалов 
было выполнено на химически нетравленых шли‑
фах. Из-за возможности формирования в процессе 
SPS анизотропной структуры, исследование струк‑
туры спеченных материалов было проведено в двух 
взаимно-перпендикулярных сечениях. Изучение 
морфологии механокомпозитов, структурных осо‑
бенностей полученных компактов и фрактографиче‑
ские исследования образцов проводили с примене‑
нием растрового электронного микроскопа Carl Zeiss 
Merlin, оснащенного анализатором для микрорентге‑
носпектрального анализа.

Предел прочности при растяжении является 
важной характеристикой материалов на основе 
алюминидов, определяющей их способность сопро‑
тивляться деформации при нагрузке. Прочностные 
испытания исследуемых материалов в условиях од‑
ноосного растяжения при комнатной температу‑
ре были проведены на универсальной вакуумной 
испытательной машине типа Поляни с  подвиж‑
ным нижним захватом. Образцы для испытаний 
имели плоскую гантелеобразную форму с  раз‑
мерами рабочей части равными 13 × 2 × 0.7 мм3.  
Скорость деформации при растяжении составля‑
ла 2·10–3 с–1. Для определения среднего значения 
прочности полученного материала было испыта‑
но пять образцов одного состава. Доверительный 
интервал рассчитывали с использованием методов 
статистической обработки.

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ  
И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Как было отмечено ранее, механическую акти‑
вацию порошковых смесей, по химическому со‑
ставу соответствующих сплавам на основе алюми‑
нида никеля, выполняли при различных временах 
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Рис. 1. Рентгенограммы механоактивированных при различных временах реакционных смесей состава ВКНА‑1В (а, б); 
ВКНА‑4У (в). Морфология механокомпозита состава ВКНА‑4У после 3.5 мин МА.
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активации. На примере смеси состава ВКНА‑1В 
рассмотрим, как происходило формирование ме‑
ханокомпозитов. В результате 1.5 мин механоак‑
тивации смеси состава ВКНА‑1В образуются заго‑
товки механокомпозитов с низкой контактной по‑
верхностью компонентов, как описано в работе [7]. 
На рентгенограмме, которая изображена на рис. 1а, 
зафиксированы пики основных элементов, таких 
как никель, алюминий, а также молибден и воль‑
фрам. В результате последующего увеличения вре‑
мени МА смеси до 3.5 мин образуются механо‑
композиты пластинчатой формы (рис. 1г) [8]. При 
дальнейшем увеличении времени МА смеси соста‑
ва ВКНА‑1В до 5 мин на рентгенограмме (рис. 1в) 
было зафиксировано уширение и  сглаживание 
пиков алюминия, что может быть связано с пере‑
ходом алюминия в рентгеноаморфное состояние 
или формированием твердого раствора алюминия 
в никеле [12, 13]. Однако данный переход является 
нежелательным, так как в работе получение спла‑
ва предполагается непосредственно в процессе SPS 
из исходных реагентов. Таким образом, на основа‑
нии проведенных с применением рентгенофазово‑
го анализа исследований определен оптимальный 
режим МА для формирования плотных объемных 
компактов состава ВКНА‑1В и состава ВКНА‑4У: 

время МА составляет 3 мин 30 с, а центробежное 
ускорение шаров – 40 g.

Анализируя снимки структуры образцов из 
сплавов ВКНА (рис. 2), полученных методом SPS 
при различных режимах, можно сделать вывод 
о том, что их структура неоднородная. Крупные 
дефекты в виде трещин (рис. 2в и 2г) обнаружены 
у компактов двух составов, полученных спеканием 
при 1100 °C и повышенном давлении прессования 
(60 МПа). Таким образом, данный режим спекания 
не подходит для формирования малодефектных за‑
готовок. Для всех исследуемых материалов харак‑
терно наличие дефектов в виде микропор. В струк‑
туре компактов двух различных составов присут‑
ствуют включения, отличающиеся по цвету от 
основного материала (на рис. 2 выделены стрелка‑
ми). На снимках структуры спеченного сплава ВК‑
НА‑4У, полученных методом РЭМ, области этих 
включений светлее основного материала (рис. 3а). 
Аналогичные включения были зафиксированы 
в ранее опубликованной работе [14]. Представлен‑
ные в указанной работе карты элементов подтвер‑
ждают наличие вольфрама в центре светлой обла‑
сти, и вольфрама и молибдена по ее периферии.

В  качестве примера на рис.  3а–3в пред‑
ставлены снимки структуры сплава ВКНА‑4У, 

50 мкм 50 мкм

100 мкм100 мкм

1150 C, ВКНА-1В 1150 C, ВКНА-4У

60 МПа, ВКНА-1В 60 МПа, ВКНА-4У

а б

в г

Рис.  2. Структура спеченных по различным режимам SPS материалов состава ВКНА‑1В и  ВКНА‑4У. Оптическая 
микроскопия.
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сформированного в результате спекания при 1150 °C  
и 40 МПа, полученные с применением РЭМ. Ре‑
зультаты проведенного микрорентгеноспектраль‑
ного анализа исследуемых образцов отражены 
в табл. 3 и на рис. 3д. Из табл. 3 видно, что в струк‑
туре исследуемого компатированного материала 
зафиксировано наличие всех входящих в  состав 

элементов примерно в том же соотношении, ко‑
торое было задано изначально. Основными эле‑
ментами в исследуемой области являются никель 
и алюминий. Изображения, полученные при боль‑
шем увеличении (рис. 3б), свидетельствуют о на‑
личии частиц Ni3Al кубовидной формы размером 
0.5–2 мкм.

1150 C, ВКНА-4У 1150 C, ВКНА-4У

1150 C, ВКНА-4У

1150 C, ВКНА-4У

1200 C, ВКНА-4У

987654321
Энергия, кэВ

cps/ev
6

5

4

3

2

1

0

а б

в г

д

Рис. 3. Структура сплава ВКНА‑4У, спеченного методом SPS при 1150 °C и 40 МПа (а–в), и результаты микрорентгено‑
спектрального анализа (г, д). Растровая электронная микроскопия.

Элемент C Al Ti Cr Ni W Mo O Co
Ат. номер 6 13 22 24 28 74 42 8 27

Мас. % 3.30 7.71 1.24 5.11 71.51 1.66 4.62 0.99 3.86

Таблица 3. Распределение элементов в спеченном при 1150 °C и 40 МПа сплаве ВКНА‑4У по результатам 
микрорентгеноспектрального анализа
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Результаты прочностных испытаний на одноо‑
сное растяжение образцов, полученных при спе‑
кании при различных режимах механоактивиро‑
ванных порошков сплавов марки ВКНА‑1В и ВК‑
НА‑4У, отражены в табл. 4 и на рис 4а. Из табл. 4 
видно, что материалы, полученные спеканием 
при 1150 °C, обладают высоким уровнем предела 

прочности при растяжении при комнатной тем‑
пературе. Предел прочности на растяжение ком‑
пакта из интерметаллида Ni3Al, сформированного 
в процессе SPS при аналогичных условиях, равен  
400 МПа [8]. Спеченные при 1150 °C компакты 
с  предварительной МА в  течение 3.5 мин обла‑
дают наиболее высоким уровнем прочности при 

Номер 
режима Марка сплава Температура 

спекания, °С
Давление прессования, 

МПа
Предел прочности при 

растяжении, МПа
1 ВКНА-1В

1150 40
1200±100

2 ВКНА-4У 1100±70
3 ВКНА-1В

1100 60
730±60

4 ВКНА-4У 1050±50

Таблица 4. Прочностные свойства материалов типа ВКНА, полученных спеканием механоактивированных 
порошков при различных режимах SPS

5 ε, %

σ,
 М
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Рис. 4. Кривая (σ – ε) деформации растяжения при температуре испытания 20 °C сплава ВКНА‑1В (кривая 1) и ВКНА‑4У 
(кривая 2), полученных методом SPS при 60 МПа (а). Фрактограммы после испытаний на одноосное растяжение спечен‑
ного при 60 МПа сплава ВКНА‑1В (б); ВКНА‑4У (в).
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растяжении равным (1200±100) МПа для сплава 
ВКНА‑1В, и 1100±70 МПа для сплава ВКНА‑4У. 
Для сравнения полученных результатов были ис‑
пытаны образцы из сплавов аналогичного состава, 
спеченных при 1150 °C, но с предварительной МА 
в течение 1.5 мин. Предел прочности при растя‑
жении таких материалов находится на уровне 1000 
МПа. Это еще раз подтверждает правильность вы‑
бора длительности МА, равной 3.5 мин. Предел 
прочности при растяжении монокристаллическо‑
го сплава ВКНА‑1В с кристаллографической ори‑
ентацией [111] в термически обработанном (ТО) 
состоянии составляет 1350 МПа, а для ВКНА‑4У – 
1340 МПа [15]. Следовательно, прочность иссле‑
дуемых материалов близка по значению прочно‑
сти сплавов ВКНА, получаемых традиционным 
способом. Относительное удлинение при растя‑
жении компактированного сплава составило 6%, 
что не отличается от значения пластичности спла‑
ва ВКНА, полученного литьем [16]. В работе [16] 
этот показатель для литого сплава после ТО уда‑
лось повысить до 16%. Таким образом, предлага‑
емый способ формирования компактированных 
материалов на основе Ni3Al с применением МА 
и  последующего SPS является перспективным. 
Вопрос влияния последующей термообработки 
на пластичность компактов является предметом 
дальнейших исследований.

Проведенный фрактографический анализ обла‑
сти разрыва исследуемых компактируемых матери‑
алов состава ВКНА после испытания на одноосное 
растяжение свидетельствует об их хрупком разру‑
шении. Следует отметить, что при изучении изло‑
мов материалов двух типов, полученных спеканием 
при увеличении давления прессования до 60 МПа, 
наблюдается интеркристаллитное разрушение 
(рис. 4б и 4в). Этим можно объяснить снижение 
прочности сформированных при 60 МПа материа‑
лов. Для сплава ВКНА‑1В, спеченного при 1150°C 
и давлении прессования, равном 40 МПа, характе‑
рен преимущественно транскристаллитный излом 
и, соответственно, наиболее высокие прочностные 
характеристики.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

На основании анализа результатов проведенных 
исследований определен наиболее благоприятный 
режим механоактивации для формирования плот‑
ных спеченных материалов на основе интерметал‑
лида Ni3Al: МА в течение 3.5 мин с центробежным 
ускорение шаров равным 40 g. В результате спека‑
ния методом SPS получены компакты из порошко‑
вых композиций, соответствующих по составу мар‑
кам ВКНА‑1В и ВКНА‑4У, с плотностью до 98.5% 
от справочной плотности данных сплавов. Выявлено, 
что повышение давления прессования при спекании 
до 60 МПа приводит к образованию трещин в струк‑
туре компактированных материалов двух составов.

Установлено, что оптимальным режимом спека‑
ния является нагрев при максимальной температуре, 
равной 1150 °C, с приложением давления 40 МПа. 
Существенной разницы между результатами спека‑
ния двух составов не наблюдается. Сплавы, полу‑
ченные по такому режиму, обладают наиболее вы‑
соким уровнем прочности при растяжении, равным 
1200±100 Мпа, для сплава ВКНА‑1В и (1100±70) 
МПа для сплава ВКНА‑4У. Эти значения в три раза 
превосходят прочность интерметаллида Ni3Al, по‑
лученного методом SPS при аналогичных условиях, 
и находятся на уровне прочности сплава ВКНА‑1В, 
полученного традиционным способом.
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Investigation of the influence of mechanical activation time on the formation  
the Ni3Al-based high alloys obtained by spark plasma sintering
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Compacts obtained because of different times of mechanical activation of mixtures corresponding to 
alloys of VKNA-1V and VKNA-4U grades, with subsequent spark plasma sintering, were studied. The 
maximum level of tensile strength of compact materials of VKNA-1V is 1200 MPa, and for the VKNA-
4U is 1100 MPa, and was achieved after 3.5 minutes of mechanical activation.
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