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Введение

Создание металлических композиционных ма-
териалов, армированных неметаллическими части-
цами оксидов, боридов и нитридов [1 – 3], — одно 
из направлений современного материаловедения, 
способствующее дальнейшему улучшению меха-
нических характеристик новых материалов как 
при комнатной, так и при повышенных темпера-
турах. Известно, что главное отличие дисперс-
но-упрочненных композиционных материалов от 
традиционных жаропрочных сплавов состоит в 
том, что упрочняющие фазы — это практически 
нерастворимые в матрице соединения, всегда ей 
некогерентные и исключительно медленно укруп-
няющиеся в объеме этих матриц. Если подобные 
фазы ввести в матричный материал и равномерно 
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распределить их по всему объему, то такие компо-
зиционные материалы будут оказывать высокое со-
противление ползучести, вплоть до 0,75 – 0,95 Тпл, 
когда упрочняющий эффект от интерметаллидных 
и других растворимых упрочняющих фаз уже не 
наблюдается в силу дисперсионного механизма, 
характерного для гетерофазных сплавов. В дис-
персно-упрочненных композиционных материа-
лах эффект упрочнения достигается в основном за 
счет выполнения ряда требований, предъявляемых 
к композиту — это количество, размер и характер 
распределения вводимых армирующих частиц, 
обеспечивающих упрочняющий эффект в конеч-
ном композите [4 – 7].

Таким образом, в настоящее время, ставит-
ся задача создания новых высокотемпературных 
композиционных материалов (ВКМ), армирован-
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ных тугоплавкими частицами, некогерентными с 
матрицей, обеспечивающими высокие показатели 
предела прочности при комнатной температуре, а 
также высокое сопротивление ползучести при вы-
соких температурах [8, 9].

Интерметаллидные никелевые сплавы серии 
ВКНА-1В являются в своем роде уникальными и 
не имеют полных мировых аналогов, в связи с этим 
считаем, что композиционные материалы исследо-
ванных составов также не имеют аналогов. 

Цель настоящей работы — получение экспери-
ментальных образцов композиционных материалов 
марки ВКМ с матрицей на основе интерметаллид-
ного сплава ВКНА-1В, армированного частицами 
оксидов в количестве 2 – 5 об. %. 

Материалы и методики исследования

Для изготовления исследуемых композиций 
была использована технология порошковой метал-
лургии, которая предусматривала следующие тех-
нологические этапы:

1. Изготовление вакуумной индукционной 
выплавкой матричного интерметаллидного сплава 
состава, масс. %: Al — 8,2 – 8,8; Cr — 4,5 – 5,5; 
W — 4,4 – 4,8; Mo — 3,2 – 3,8; Ti — 1,0 – 1,6; Hf — 
0,4 – 0,8; Ni — остальное [10];

2. Получение гранул матричного сплава 
ВКНА-1В методом газовой атомизации на установ-
ке Hermiga (ФГУП “ВИАМ”) [11, 12];

3. Приготовление композиционной смеси, со-
ответствующей составу конечного КМ методом ме-
ханического легирования гранул сплава ВКНА-1В 
оксидными частицами разного химического соста-
ва в количестве 2 – 5 об. %, размером 70 – 150 нм, и 
последующая сфероидизация [13, 14];

4. Изготовление модельных компактных заго-
товок методом искрового плазменного спекания 
(ИПС) [15, 16];

5. Горячее изостатическое прессование полу-
ченных консолидированных заготовок на основе 
ВКМ для протекания диффузионных процессов, 
благоприятно влияющих на конечную структуру и 
устранения дефектов типа пор [17].

В работе использованы следующее оборудова-
ние и методы исследования:

— сканирующий электронный микроскоп 
Verios 460 XHL;

— растровая электронная микроскопия на 
установке JEM-200-CX;

— испытания на длительную прочность с 
определением времени до разрушения (критерий 
Ларсена-Миллера) на установке ZST2/3 ВИЭТ.

Результаты исследований и их обсуждение

Для получения гранул сплава ВКНА-1В в ус-
ловиях ФГУП “ВИАМ” был использован метод 
газовой атомизации. В этом методе, струя рас-
плавленного металла ВКНА-1В, истекающая из 
отверстия промежуточной ёмкости, подвергалась 
распылению на отдельные капли (гранулы) при 
помощи газового потока высокого давления (Ar). 
Затем была применена аэродинамическая класси-
фикация и рассев на виброгрохоте для выделения 
гранул определенной фракции. СЭМ-изображения 
гранул сплава ВКНА-1В после процесса атомиза-
ции, аэродинамической классификации и рассева 
по фракциям представлены на рис. 1.

После изготовления гранул нужного грану-
лометрического состава, их подвергали процес-
су механического легирования в специальных 
установках-аттриторах. Целью механического 
легирования являлось получение конечной ком-
позиционной смеси гранул с равномерно рас-
пределенными во всем её объеме армирующими 
частицами, соответствующей составу конечного 
продукта. В качестве армирующих частиц были 
использованы оксид алюминия Al2O3, а также 
сложные оксиды следующих составов: Al2O3·Y2O3, 
Al2O3·Y2O3·HfO2.

Структурообразование композиционных гра-
нул, состоящих из матрицы-сплава ВКНА-1В и 
армирующих частиц вышеуказанных составов 
заключается в следующем: на начальной стадии 
процесса механического легирования образуются 
слоистые композиционные гранулы, состоящие из 
исходных компонентов. Дальнейшая стадия мно-
гократной деформации на границах раздела обра-
батываемых гранул способствует вскрытию новых 
ювенильных поверхностей, а также приводит к 
дальнейшему утонению формирующихся при об-
работке слоев структурных составляющих, их из-
мельчению и более равномерному распределению 
армирующих компонентов во всем объеме обраба-
тываемой смеси. 

Таким образом, были получены композици-
онные составы ВКМ с различной объемной до-
лей армирующих частиц. Для консолидирования 
композиционного порошка применяли метод ис-
крового плазменного спекания (ИПС), который 
заключается в пропускании через спекаемый ма-
териал мощных импульсов постоянного тока, что 
способствует активации поверхности порошка. 
Вследствие образования искровой плазмы на гра-
нице раздела матрица – армирующий компонент, а 
также в пустотах типа пор, формируется монолит 
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КМ. Кратковременные выдержки при температу-
рах спекания подавляют рост зерна и способствуют 
получению равновесного состояния прессуемого 
материала, в частности, композиционного матери-
ала на основе интерметаллидной матрицы, упроч-
нённой простыми и сложными оксидами (рис. 2).

Для получения монолитного материала, 
композиционные гранулы помещали в цилин-
дрическую графитовую матрицу между двумя гра-
фитовыми пуансонами, к которым прикладывали 
электрическое напряжение и механическое давле-
ние. Композиционные гранулы подвергали искро-
вому спеканию в вакууме при остаточном давлении 
30 МПа с постепенным увеличением давления 
прессования на поверхности спекаемого материа-
ла, а также величины напряжения и силы тока. При 
прохождении электрического тока через пуансоны и 
матрицу происходил нагрев и одновременно одноо-
сное прессование образца. Температуру в процессе 
спекания повышали ступенчато, время выдержки 

при максимальной температуре спекания составило 
3 – 6 мин. Далее осуществляли постепенное охлаж-
дение материала до комнатной температуры. На рис. 
3 представлена схема метода ИПС для получения 
композиционного материала ВКМ.

После получения консолидированных заго-
товок КМ марки ВКМ, их подвергали горячему 
изостатическому прессованию (ГИП) для прохож-
дения диффузионных процессов и устранения по-
ристости.

Для достижения поставленной технической 
задачи ГИП проводили в две ступени с последую-
щим охлаждением. Первую ступень проводили при 
температуре ТS — 100 – 110 °С, затем эксперимен-
тальные заготовки нагревали до температуры ТL — 
100 – 110 °С. 

Исследования микроструктуры дисперсно-
упрочнённой интерметаллидной композиции, по-
лученной только методом ИПС, и методами ИПС и 
ГИП, показали, что выбранные режимы искрового 

Рис. 1.	Микроструктура гранул ВКНА-1В (W) после атомизации: а — дендритная структура поверхности бездефект-
ной гранулы; b — дефекты и структура на поверхности гранул; c, d — структура сфероидизированных гранул 
фракции 40 – 75 мкм.

Fig. 1.	 Microstructure of VKNA-1V granules after atomization: a — dendritic surface structure of defect-free granule; b — defects and 
structure on the surface of the granules; c, d — structure of spheroidized granules fractions 40 – 75 microns.

a b

c d
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плазменного спекания не позволяют получать без-
дефектную структуру, образцы МКМ имеют ми-
кропоры и микротрещины.

Для устранения несплошностей и снижения 
объёмной доли микропористости проводили баро-
термическую обработку образцов композиционно-

Рис. 2.	Структура композиции, полученной ИПС мето-
дом, на основе интерметаллидной матрицы ВКНА-
1В, упрочнённой: а — 5 об. % оксида алюминия 
Al2O3; b — 5 об. % сложного оксида Al2O3·Y2O3; 
c — 5 об. % сложного оксида Al2O3·Y2O3·HfO2.

Fig. 2.	 Structure of the composition obtained by the SPS method 
based on intermetallic matrix VKNA-1V hardened by: 
a — 5 % of Al2O3; b — 5 % of Al2O3·Y2O3; c — 5 % of 
Al2O3·Y2O3·HfO2.

Рис. 3.	Схема установки ИПС: 1 — рабочая камера; 2 — 
верхний (подвижный) пуансон; 3 — нижний пу-
ансон; 4 — графитовая оснастка; 5 — термопара; 
6 — пирометр; 7 — контроллер системы; 8 — ге-
нератор импульсов постоянного тока; 9 — моду-
ли создания печной атмосферы; 10 — спекаемый 
материал.

Fig. 3.	 SPS installation scheme: 1 — work chamber; 2 — top 
(movable) punch; 3 — lower punch; 4 — graphite tooling; 
5 — thermocouple; 6 — pyrometer; 7 — system controller; 
8 — DC pulse generator; 9 — furnace atmosphere modules; 
10 — sintering material.

a

b

c

Рис. 4.	Сравнительные показатели времени до разруше-
ния литейного интерметаллидного сплава ВКНА-
1В и гранульных интерметаллидных композиций, 
полученных различными методами.

Fig. 4.	 Comparative time up to failure of casting intermetallic 
alloy VKNA-1V and granular compositions based on 
intermetallic matrix obtained by various methods.
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го материала в газостате по режимам, отработанным 
для интерметаллидных сплавов на основе никеля. 
Влияние двух режимов изготовления компактных 
заготовок металлического композиционного мате-
риала на основе легированного соединения Ni3Al 
определяли по времени до разрушения при тем-

пературе 900 °С и напряжениях 35; 45 и 50 МПа 
(табл. 1).

Из табл. 1 видно, что с введением дополнитель-
ной операции газостатирования для одного и то же 
состава компакта металлокерамического компози-
ционного материала образцы показывают время до 

Таблица 1

Результаты испытаний образцов из композиционного материала марки ВКМ при температуре 900 °С 
и напряжениях 35, 45, 50 МПа

Table 1

The mechanical test results of samples of composite material VKM (T = 900 °C, σ = 35, 45, 50 MPa).

Состав МКМ и 
интерметаллидной матрицы

Технология получения 
образцов

Время до разрушения, ч 
900 °С, 50 МПа 900 °С, 45 МПа 900 °С, 35 МПа

ВКНА-1В(W) +  
2 % Al2O3·Y2O3·HfO2

Атомайзер + атритор + ИПС 26; 20,5 58; 19 50; 89
Атомайзер + атритор + ИПС 

+ ГИП
538; 525 572; 318 270; 520

ВКНА-1В(W) Атомайзер + ИПС 10; 12; 9 — —

Рис. 5.	СЭМ-изображения микроструктура образцов исследуемого композиционного материала: а, с — после 
ИПС; b, d — после ИПС и ГИП; а, b — интерметаллидная матрица, упрочнённая 2 об. % сложного оксида 
Al2O3·Y2O3·HfO2; c, d — упрочнённая 5 об. % армирующего компонента Al2O3·Y2O3·HfO2.

Fig. 5.	 Microstructure of composite material samples: a, c — after SPS; b, d — after SPS and HIP; a, b — intermetallic matrix hardened by 
2 % complex oxide Al2O3·Y2O3·HfO2; c, d — hardened by 5 % reinforcing component Al2O3·Y2O3·HfO2.

a b

c d
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разрушения в 10 – 20 раз большее, чем без исполь-
зования газостата, но тем не менее, его значения 
остаются низкими, по отношению к значениям ин-
терметаллидного сплава матричного состава, по-
лученного методом направленной кристаллизации 
(рис. 4). При сравнении показателя времени до раз-
рушения (при 900 °С, 50 МПа) образцов, получен-
ных из матричного интерметаллидного сплава на 
основе соединения Ni3Al по гранульной техноло-
гии, то есть распылением на атомайзере на гранулы 
с последующим компактированием и спеканием 
методом ИПС, и на образцах, изготовленных по 
этой же технологической схеме из композицион-
ных гранул, то есть обогащенных оксидами, видим, 
что матричный материал показал худшее время— 
10, 12 и 9 ч, соответственно. Вероятно, это связано 
с наличием микротрещин и микропор в консоли-
дированном методом ИПС матричном материале, 
поскольку отсутствуют упрочняющие дисперсные 
частицы. В то же время, недостаточная проработка 
границ между матрицей и дисперсными частица-
ми, а также неравномерное распределение частиц 
оксидов, основное их количество располагается на 
поверхности гранул (рис. 5), в композиционном ма-
териале не приводят к требуемому уровню свойств. 
При проведении баротермической обработки кон-
солидированных заготовок ВКМ, армированных 
сложными оксидами Al2O3·Y2O3·HfO2, происходит 
“залечивание” микропор и микротрещин (рис. 5b, 
5d), что характеризуется значительным повыше-
нием прочности по времени до разрушения образ-
цов.

Однако для использования дисперсно-упроч-
нённого композиционного материала на основе 
интерметаллидной матрицы в качестве конструк-
ционного сплава показатели длительной прочности 
при 900 °С (по времени до разрушения) низкие, по 
сравнению с матричным материалом и требуется 
доработка технологической схемы изготовления, 
термической/баротермической обработки МКМ.

Выводы

Представлена технология получения экспе-
риментальных образцов композиционного мате-
риала на основе интерметаллидного соединения 
типа Ni3Al, армированного оксидными частицами 
в количестве 2 – 5 об. %. За прототип матрицы 
был взят отечественный интерметаллидный сплав 
ВКНА-1В, содержащий 80 – 90 масс. % γ′-фазы. В 
качестве армирующих частиц были использованы 
частицы Al2O3, а также сложные оксидные соеди-
нения Al2O3·Y2O3, Al2O3·Y2O3·HfO2. 

Изучена микроструктура экспериментальных 
образцов. Определен уровень показателей длитель-
ной прочности при температуре испытаний 900 °С 
(по времени до разрушения) экспериментальных 
образцов. Показано, что для получения монолит-
ного композиционного материала, армированного 
сложными оксидами, проведения газостатирова-
ния недостаточно, требуется доработка техноло-
гического процесса изготовления материала марки 
ВКМ.

 
Работа выполнена в рамках реализа-

ции комплексного научного направления 7.3 
“Интерметаллидные никелевые сплавы и ком-
позиционные материалы на их основе” и 12: 
“Металломатричные и полиматричные компо-
зиционные материалы” (“Стратегические на-
правления развития материалов и технологий их 
переработки на период до 2030 года”) [1, 2].
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Composite material based on intermetallic alloy VKNA type 
reinforced with oxide particles

O. A. Bazyleva, I. Yu. Efimochkin, E. G. Arginbaeva, R. S. Kuptsov, M. M. Karashaev

The technology of obtaining of composite material experimental samples based on VKNA type an intermetallic alloy reinforced 
with oxide particles in an amount of 2 – 5 vol. % is presented. Anintermetallic VKNA-1V alloycontaining the 80 – 90 mas. % of  
γ′-phase was used as the matrix prototype. Al2O3 particles, as well as complex oxides Al2O3·Y2O3, Al2O3·Y2O3·HfO2, were used as 
reinforcing particles. Granules of VKNA-1V alloy were obtained by gas atomization at the Hermiga Gas Atomiser. Subsequently, 
these granules were subjected to mechanical alloying with the aim of introducing particles of the above mentioned oxides 
compositions to form a composite mixture corresponding in composition to the aimed composite material. Experimental composite 
material samples with different reinforcing particles contents were obtained from powder mixtures by spark plasma sintering (SPS) 
with further hot isostatic pressing (HIP). To study the microstructure of experimental samples the method of scanning electron 
microscopy was used. Time to failure of experimental samples sintered by spark plasma combined with HIP was determined at 
a temperature of 900 °С and stress of 50 MPa; 45 MPa and 35 MPa. It is shown that to determine the application areas of the 
developed composition, the hot isostatic pressing operation is necessary, but not sufficient.

Keywords: intermetallic compounds, VKNA, mechanical alloying, hot isostatic pressing, composite material, reinforcing 
particles, oxides.
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