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Введение

Сплавы, полученные методом порошковой

металлургии из поликомпонентных шихт, имеют

неоднородное распределение элементов с масш-

табом порядка размера частиц основного компонента

[1]. Даже при получении высокоплотных сплавов

полагают, что оптимальные свойства соответствуют

иным составам по сравнению с традиционными

материалами [2], а наилучшие характеристики

магнитных свойств недостижимы. Для создания

конкурентоспособного сплава необходимо решить

задачу получения практически беспористого гомо-

генного материала [3].

Возможно несколько способов получения го-

могенного сплава. Это, например высокотемпе-

ратурное спекание, которое может обеспечить

коэффициент вариации концентрации легирующего

элемента на уровне 0,04 – 0,2 в зависимости от

характеристик исходных частиц [4]. Однако порис-

тость образцов более 6 – 8 % исключает получение

прецизионных магнитных сплавов. Применение

дисперсных карбонильных порошков [5] позволяет

получить коэффициент вариации порядка 0,11 – 0,15,

но пористость остается на уровне 10 % [6]. Механи-

ческое легирование способно обеспечить после

спекания коэффициент вариации на уровне 0,2 при

пористости 12 – 14 % [7]. Введение второго компо-

нента, например никеля в виде наноразмерного

порошка позволяет получить коэффициент вариации

на уровне 0,55 при пористости 17 % [8, 9]. Технология

инфильтрации [10 – 13] обеспечивает понижение

коэффициента вариации до 0,11. То есть, без спекания

в присутствии жидкой фазы плотный гомогенный

материал из поликомпонетной шихты получить

практически невозможно [13].

Для получения прецизионных магнитных спла-

вов с повышенными эксплуатационными характерис-

тиками, в том числе на основе системы Fe – Cr – Co,

применяют контактное плавление [14 – 21].

Специфическая особенность сплавов системы

Fe – Cr – Co состоит в том, что область распада

α-твердого раствора имеет ассиметричный характер

с температурным максимумом, зависящим от
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состава. При этом оптимальные магнитные свойства

получают при расслоении в области этого макси-

мума или гребня. Сплавы, соответствующие такому

составу, принято называть гребневыми.

Цель работы — исследование структуры и ее

связи с магнитными свойствами концентрационно-

неоднородных гребневых сплавов на основе системы

Fe – Cr – Co, полученных с использованием кон-

тактного плавления.

Материалы и методы исследования

Как прототип материала принят деформиру-

емый сплав 23Х15КА, с содержанием (в масс.%):

Cr — 22,5; Co — 15; V — 0,5; Ti — 1; Si — 0,5, (ГОСТ

24897-81 “Материалы магнитотвердые деформи-

руемые”) с высоким сочетанием магнитных и

механических свойств.

В качестве исходных компонентов использовали

порошки железа марки ОСЧ 6-2, хрома — ПХ-1С,

кобальта — ПК-1, а для интенсификации спекания в

состав шихты вводили порошки стандартных ферро-

сплавов: ферротитана (68% Ti), феррокремния

(45% Si) и феррованадия (47% V), просеянных через

сито с номером сетки 0063. Порошки смешивали в

смесителе со смещенной осью вращения, прессовали

холодным способом при давлении — 600 МПа,

брикеты спекали при 1350°С в вакууме 10–2 Па, 2 ч

(скорость охлаждения — 10 – 15 град./мин). Далее

образцы закаливали от 1300°С для получения ОЦК-

структуры и проводили термомагнитную (ТМО) и

изотермическую обработки (ИТО): выдержка при

730°С, 0,5 ч, охлаждение до 700°С, ТМО — 700 – 600°С,

1 ч, ИТО — 620°С, 1 ч; 600°С, 1 ч; 580°С, 1 ч; 560°С, 4 ч;

540°С, 5 ч. Порошковый сплав маркировали 23Х15КСА.

Фазовый состав и структуру образцов изучали

методами рентгенофазового (РФА) в кобальтовом

излучении и металлографического анализов. Ин-

тервал спинодального распада сплава при термо-

магнитной и изотермической обработках определяли

методом дифференциальной сканирующей кало-

риметрии (ДСК) на приборе STA “Jupiter” 449 фирмы

Netzsch. Магнитные свойства измеряли в соот-

ветствии с ГОСТ 24897-81. Коэффициенты вариации

концентраций хрома (VCr) и кобальта (VCo) вычисляли

как отношение корня квадратного из дисперсии

концентрации (D) к ее среднему значению (C)

.
D

V
C

=

Данные получены по результатам рентгеноспект-

рального анализа 250 – 300 точек на поверхности

шлифа.

Результаты

В спеченном состоянии пористость образцов,

вычисленная гидростатическим методом, была ниже

2 %, механические свойства соответствовали

требованиям ГОСТ 24897-81 (“Материалы магнито-

твердые деформируемые”).

Высокий уровень механических свойств обу-

словлен отсутствием в структуре охрупчивающей и

снижающей магнитные свойства, сигма-фазы (рис. 1).

Такой эффект возможен в сплавах системы Fe – Cr – Co

только с относительно низкой концентрационной

неоднородностью распределения кобальта и хрома.

Размер зерен находился в интервале от 10 до 35 мкм.

Оценить допустимый уровень неоднородности

распределения легирующих элементов возможно,

если принять разброс концентраций в рамках

марочного состава за стандартное отклонение s = 0,02,

тогда при содержании компонента в 20 % (0,2)

коэффициент вариации составит V = 0,1. В настоящей

работе V
Cr

 и V
Со

 были на уровне 0,08 – 0,09 (ниже 0,1),

что в несколько раз лучше, чем у легированных

Рис. 1. Рентгеновские исследования фазового состава (а)
и микроструктура сплава (б) состава 23Х15КСА
после ТМО и ИТО.

а

б
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порошковых сталей (V = 0,5 – 0,6 [5, 7]), полученным

по аналогичным режимам.

После проведения термической обработки

оптической микроскопией и рентгеновским мето-

дами обнаружена только альфа-фаза (рис. 1).

ТМО и ИТО приводят к спинодальному распаду

высокотемпературного α-твердого раствора на

сильномагнитную α
1
-фазу обогащенную кобальтом,

с размерами частиц, близкими к однодоменным, и

слабомагнитную α
2
-фазу, обогащенную хромом.

Периодическое расположение частиц сильномаг-

нитной и слабомагнитной фаз в матрице обеспе-

чивает высокие магнитные свойства [22].

Для определения температур фазовых превра-

щений при ТМО и ИТО использовали метод ДСК [23].

Нагрев со скоростью 10 град./мин до 1250°С закален-

ных образцов показал, что спинодальный распад

происходит в интервале температур 410 – 710°С,

последующее охлаждение с такой же скоростью слабо

повлияло на положение температур области упорядо-

чения и расслоения (рис. 2).

Электронно-микроскопические исследования

порошкового сплава на основе Fe – Cr – Co в

высококоэрцитивном состоянии (рис. 3) позволили

установить, что его структура подобна структуре

деформированного сплав 33Х20К2Д [24] и имеет

подобную ОЦК сингонию.

Для определения типа решетки брали отношение

радиус-вектора от центрального до дифрагиро-

ванного рефлекса первого порядка (r
i
) к радиус-

вектору от центрального до ближайшего дифраги-

рованного рефлекса первого порядка (r
1
). Из

результатов определения r
i 
и r

1
 находили индексы

отражающих плоскостей (HKL). Значения HKL (110),

(211), (420), (310) соответствовали ОЦК-решетке.

Определения параметров решетки по микро-

электронограммам не позволяет добиться точности

Рис. 2. ДСК�кривые порошкового сплава 23Х15КСА при
нагреве (а) и охлаждении (б) со скоростью
10 град./мин в интервал температур спинодального
распада.

а

б

Рис. 3. Тонкая структура порошкового магнита 23Х15КСА
после ТМО и ИТО.

Рис. 4. Рентгенограмма концентрационно�неоднородного
сплава при замедленной съемке со скоростью
2 град./мин.
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выше 10–2 Å, вместе с тем предварительные рентге-

новские исследования выявили необычно широкую

область углов отражения α-фазы.

Замедленная съемка в FeKα-излучении со ско-

ростью 2 град./мин позволила выявить на образцах,

прошедших все этапы обработки, раздвоение пика

α-фазы на два локальных максимума (рис. 4), с

параметрами решетки a1 = 2,0494 нм, a2 = 2,0385 нм

для HKL (110).

Типичная кривая размагничивания после ТМО

и ИТО представлена на рис. 5. После термомагнитной

обработки в поле с напряженностью более 250 кА/м

и последующей ИТО концентрационно-неодно-

родный сплав имел магнитные свойства, соответст-

вующие деформируемым гребневым сплавам.

Выводы

1. Использование небольших (1 – 2 %) добавок

порошков ферросплавов позволяет реализовать в

поликомпонентных материалах на основе системы

Fe – Cr – Co контактное плавление, обеспечивающее

интенсификацию усадки и гомогенизации.

2. Электронно-микроскопические, рентгеновские

и ДСК исследования показали, что в случае получения

требуемой однородности распределения основных

компонентов (коэффициент вариации меньше 0,1),

порошковые материалы имеют структуру, соответ-

ствующую структуре гребневых сплавов.

3. Концентрационно-неонородные гребневые

сплавы на основе системы Fe – Cr – Co с коэффи-

циентом вариации концентрации менее 0,1 не

уступают по характеристикам магнитных свойств

деформируемым материалам.

Рис. 5. Кривая размагничивания концентрационно�
неоднородного сплава 23Х15КСА после окон�
чательной термообработки в поле напряженностью
250 кА/м.
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