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Проведены исследования структуры и механических свойств нанодисперсных
вольфрамовых псевдосплавов системы W−Ni−Fe. Установлено, что зависи-
мость плотности псевдосплава от температуры нагрева имеет немонотонный
характер с максимумом, соответствующим оптимальной температуре спекания.
Исследовано влияние режимов твердофазного электроимпульсного плазмен-
ного спекания на структуру и механические свойства механоактивированных
псевдосплавов W−Ni−Fe. Показано, что методами планетарного размола и
высокоскоростного электроимпульсного плазменного спекания возможно со-
здание сверхпрочных вольфрамовых сплавов, механические свойства которых
существенно превосходят аналогичные свойства стандартных сплавов.

PACS: 61.43.Gt, 61.66.Dk, 61.72.Cc, 62.20.fg, 81.05.Bx, 81.07.Bc, 81.20.Ev

Псевдосплавы — материалы с ограниченной взаимной растворимо-
стью, представляют большой интерес и с точки зрения их приложений,
и в качестве уникальных объектов для исследования физико-химических
и деформационных процессов, происходящих на межфазных и межзе-
ренных границах.
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Псевдосплавы системы W−Ni−Fe (ВНЖ) с повышенными меха-
ническими свойствами могут быть использованы как материалы для
изготовления изделий и конструкций со специальными свойствами и
силовых конструкций повышенной надежности [1–3]. Кроме того, псев-
досплавы ВНЖ могут использоваться при изготовлении контейнеров
защиты от радиоактивного и рентгеновского излучений, в устройствах
для утилизации ядерных отходов, гамма-дефектоскопов, электродов
контактных сварочных машин и др. [1].

До настоящего времени единственной технологией, позволяющей
получать объемные изделия из ВНЖ, была технология жидкофазного
спекания [3]. Материалы, полученные по этой технологии, отличаются,
как правило, существенной неоднородностью структуры и, как след-
ствие, недостаточным уровнем механических свойств [2–4].

В этой связи представляет большой интерес создание технологии
твердофазного спекания тугоплавких псевдосплавов на основе вольф-
рама и повышение их механических свойств за счет формирования
нанодисперсной структуры [5,6].

В настоящей работе в качестве объектов исследования высту-
пали промышленные псевдосплавы 95wt.%W−3.5wt.%Ni−1.5wt.%Fe
(ВНЖ-95). Формирование нанодисперсной структуры в образцах псев-
досплава ВНЖ-95 (начальный размер W-частиц 4−5μm) проводилось
путем механоактивации в высокоэнергетической планетарной мельнице
с ускорением мелющих тел более 50 g. Предварительное механическое
смешивание компонентов осуществлялось в биконическом смесителе
в течение 5 h (скорость вращения Vm = 46 rev/min). Время механоак-
тивации составляло tm = 20min, частота вращения барабанов состав-
ляла 1450 rev/min. Контейнеры и мелющие шары ∅ 6−10mm были
выполнены из псевдосплава ВНЖ-95 для устранения натира посторон-
них примесей. Соотношение масс шаров и механоактивируемой шихты
составляло 10 : 1.

Перед спеканием полученные нанодисперсные порошки подвер-
гались предварительному прессованию в специальных пресс-формах
гидростатическим давлением 50MPa.

Спекание полученных материалов (порошков) проводили методами
традиционного свободного спекания (серия № 1) и методом электроим-
пульсного плазменного спекания (в иностранной литературе — Spark
Plasma Sintering [7]) (серия № 2).
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Свободное спекание образцов серии № 1 в среде водорода прово-
дили по двухступенчатому режиму — нагрев со скоростью 25◦C/min
до 950◦C, выдержка при этой температуре в течение 2 h и на-
грев до температуры спекания со скоростью Vh = 5◦C/min. Темпе-
ратура 30-минутного спекания в водороде варьировалась в интерва-
ле от T = 1000 до 1500◦C. Электроимпульсное плазменное (ЭИП)
спекание образцов нанодисперсных порошков серии № 2 осуще-
ствлялось на установке SPS-625 (SYNTEX INC.) в вакууме. Тем-
пература спекания варьировалась в интервале от 900 до 1300◦C.
Нагрев образцов осуществлялся импульсами тока длительностью 3.3ms.
Скорость спекания образцов варьировалась в интервале от 50
до 300◦C/min. Спекание проводилось при приложении давления
50−70MPa.

Исследования структуры спеченных псевдосплавов проводились на
растровом электронном микроскопе Jeol JSM-6490 с рентгеновским
микроанализатором INCA 350. Измерение плотности (ρ) образцов
осуществлялось методом гидростатического взвешивания с помощью
аналитических весов АДВ-200М. Точность измерения плотности со-
ставляла ±0.01 g/cm3. Для исследования механических свойств спе-
ченных образов использовалась методика релаксационных испытаний,
позволяющая определять в испытаниях на сжатие величину преде-
ла макроупругости (σ0) и физического предела текучести (σy ) [8].
Для измерений использовались цилиндрические образцы диамет-
ром 3mm и высотой 6mm. Точность измерения σ0 и σy составля-
ла ±20MPa.

Исследования структуры порошка в состоянии после высокоэнер-
гетической механоактивации показывают, что средний размер частиц
вольфрама не превышает 100mm. Зависимости среднего размера частиц
вольфрама и плотности сплава от температуры спекания представлены
на рис. 1, a. Из рисунка видно, что увеличение температуры нагрева
приводит к быстрому росту зерна — в сплавах, спеченных при T = 1100
и 1300◦C, средний размер зерна составляет 1.5 и 4.4μm соответственно,
что более чем на порядок превышает средний размер частиц вольфрама
в исходном состоянии. После спекания при T = 1450◦C средний размер
частиц вольфрама составляет 22 μm.

Зависимость плотности сплава от температуры спекания нанодис-
персного сплава ВНЖ-95 имеет ярко выраженный двухстадийный ха-
рактер — увеличение температуры спекания от 1100◦C до T1 ∼ 1300◦C
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Рис. 1. Зависимость плотности, размера зерна (a) и механических свойств (b)
от температуры свободного спекания псевдосплава ВНЖ-95, подвергнутого
высокоэнергетической механоактивации.

Письма в ЖТФ, 2009, том 35, вып. 22
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Рис. 2. Макроструктура (a) и микроструктура (b) нанодисперсных вольфра-
мовых псевдосплавов, полученных методом высокоэнергетической механоак-
тивации и методом электроимпульсного плазменного спекания „Spark Plasma
Sintering“. Растровая электронная микроскопия. Излом образца ВНЖ-95 после
спекания при температуре 1100◦C.
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приводит к повышению плотности от 15.86 до 18.02 g/cm3 (от 87.6
до 99.6% от теоретической плотности сплава). Дальнейшее увеличение
температуры спекания до 1450−1500◦C приводит к понижению плот-
ности до 17.37−17.48 g/cm3 (96.0−96.6% от теоретической плотности
сплава).

График зависимости предела макроупругости (σ0) и предела те-
кучести (σy ) механоактивированного псевдосплава от температуры
спекания представлен на рис. 1, b. Из рисунка видно, что зависимо-
сти σ0(T ) и σy (T ) имеют двухстадийный характер; максимум механи-
ческих свойств (σ0 = 1030MPa, σy = 1320MPa) достигается в матери-
але, спеченном при T = 1250◦C. Дальнейшее повышение температуры
приводит к снижению прочности материала.

Исследование структуры и свойств образцов, полученных мето-
дом ЭИП-спекания, показывает, что высокоскоростное спекание не
приводит к заметному изменению среднего размера частиц сплава.
В сплаве, спеченном при T1 = 1100◦C, средний размер зерна составляет
∼ 500 nm (рис. 2).

На рис. 3, a представлены зависимости плотности нанодисперсных
вольфрамовых псевдосплавов ВНЖ-95, полученных методом высо-
коэнергетической механоактивации в планетарной мельнице и по-
следующего электроимпульсного плазменного спекания. Из рисунка
видно, что оптимальная температура ЭИП-спекания при скорости
нагрева Vh = 100◦C/min составляет T1 ∼ 1100◦C. Следует отметить,
что уменьшение скорости нагрева приводит к смещению оптимальной
температуры спекания в область более высоких значений: оптимальная
температура ЭИП-спекания при скорости нагрева 50◦C/min составляет
T1 = 1200◦C. Максимальная плотность материала (18.05 g/cm3, что
соответствует 99.7% от теоретической плотности) достигнута после
нагрева со скоростью 100◦C/min до T = 1200◦C и выдержки при этой
температуре в течение 3min при давлении 70MPa.

На рис. 3, b представлены графики зависимости механических
свойств нанодисперсного псевдосплава ВНЖ-95 от температуры
спекания при скорости нагрева 100◦C/min. Полученные зависи-
мости σ0(T ) и σy (T ) являются двухстадийными. Максимальная
прочность псевдосплава (σ0 = 2250MPa, σy = 2500MPa) достигает-
ся после ЭИП-спекания со скоростью 100◦C/min при температуре
T = 925−950◦ C. При этом пластичность (при испытании на сжатие при

Письма в ЖТФ, 2009, том 35, вып. 22
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Рис. 3. Зависимость плотности (a) и механических свойств (b) от температуры
электроимпульсного плазменного спекания псевдосплава ВНЖ-95, подвергнуто-
го высокоэнергетической механоактивации (I — область хрупкого разрушения
сплава, II — область, в которой разрушения сплава при осадке не происходит).

Письма в ЖТФ, 2009, том 35, вып. 22
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комнатной температуре) сплава мала и не превышает 0.2−0.5%. Спе-
кание ЭИП-методом при более высоких температурах (более 1050◦C)
дает более низкие прочностные свойства псевдосплава (σ0 � 1500MPa,
σy � 1900MPa), но обеспечивает повышенную пластичность материала
при испытании на сжатие — образцы не разрушаются после осад-
ки ∼ 10%.

Сопоставление полученных результатов с данными по механическим
свойствам стандартных крупнозернистых сплавов показывает (см. таб-
лицу), что разработанные сплавы ВНЖ-95 по величине предела макро-
упругости и предела текучести превосходят стандартные и современные
аналоги [2,4,9–11] примерно в 3 раза.

Работа выполнена при поддержке РФФИ (гранты
№№ 08-02-99047-p_офи, 08-08-99142-p_офи, 09-02-01368, 09-03-01152),
НОЦ-ФТНС ННГУ и НОЦ Нанотехнологии ННГУ, фонда CRDF
и Минобразования РФ (грант № RUX0-001-NN-06/BP3CO1),
Аналитической ведомственной целевой программы Минобрнауки РФ
„Развитие научного потенциала высшей школы (2009−2010 годы)“
(проекты № 2.1.2/5271, № 2.1.1/6292, № 2.1.1/711).
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