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Проведены исследования по  влиянию механической активационной обработки порошко-
вых смесей для использования в составе шихты по высокотемпературному синтезу порис-
тых проницаемых материалов 

 
Studies on the influence of mechanical activation processing of powder mixtures for the use in 

the composition of charge on the high-temperature synthesis of the porous permeable materials are 
held.  
 

Улучшение физико-механических 
свойств существующих материалов является 
одной из фундаментальных задач современ-
ного физического материаловедения. Мелко-
зернистые, субмикрокристаллические и нано-
структурные материалы вызывают повышен-
ный интерес, как с научной, так и с практиче-
ской точки зрения благодаря наличию уни-
кальных физико-механических свойств. 

Особое внимание в последние годы 
уделяется проблемам получения композици-
онных материалов с металлическими или ин-
терметаллическими матрицами, содержащих 
в качестве упрочняющей фазы керамические 
частицы. Наиболее простой способ получе-
ния композитов может сводиться к смешива-
нию компонентов – металла и частиц упроч-
няющей фазы. 

Основной проблемой, возникающей при 
введении ранее синтезированных частиц в 
металлическую матрицу, является сложность 
их равномерного распределения в матрице 
т.к. плотности материалов, как правило, раз-
личны. Для получения композитов «металли-
ческая матрица-керамические частицы» до-
вольно часто используется механохимиче-
ский метод.  В результате реализующейся 
при механической активации «холодной» ин-
тенсивной пластической деформации в обра-
зующихся композитах из-за зернограничного 
трения  происходит значительное дисперги-
рование керамической фазы, многократно 
увеличивается площадь контакта и создается 
высокая концентрация неравновесных де-
фектов и внутренних напряжений. Кроме то-
го, на самых ранних этапах активации проис-
ходит разрушение оксидных слоев и адсор-
бированных пленок на частицах порошков. В 
последние 10-15 лет наблюдается растущий 
интерес к совмещению методов СВС и меха-

нической активации. Объясняется это тем, 
что механическая активация порошковых ре-
акционных смесей позволяет существенно 
расширить возможности безгазового горения 
для высокотемпературного синтеза неорга-
нических материалов. Например, значитель-
но расширяются концентрационные пределы 
горения, можно  использовать для синтеза 
такие составы, которые в обычных условиях 
не реагируют в режиме самоподдержания и 
автоволны, отказаться от необходимости 
прессования исходных образцов, избежать 
дополнительного подогрева шихты перед 
синтезом и т.п. 

При производстве пористых проницае-
мых материалов (фильтров) методом само-
распространяющегося высокотемпературного 
синтеза (СВС) в системе Ni-Al массовая доля 
алюминия не превышает обычно 22 %. Вме-
сте с тем, при производстве определенных 
типов фильтров в технологической оснастке 
имеются места называемые «разгонными 
участками», где происходит выравнивание 
волны синтеза. Шихта для этих участков го-
товится из порошка никеля и алюминия с 
увеличением массовой доли последнего до 
30-35 % и фракцией 63-160 мкм. После изго-
товления фильтров такие участки удаляются 
в отходы. Химический состав отходов или 
оборотов нестабильный и состоит из алюми-
нидов никеля переменного состава Ni3Al, NiAl, 
Ni3Al2 с содержанием алюминия от 20 до      
38 %. 

В работе [1,2] приведена технология 
возврата измельченных синтезированных 
материалов-оборотов сплавов NiAl с содер-
жанием алюминия до 20 %, крупностью ме-
нее 50 мкм на операцию добавления в  шихту 
в количестве до 10 %, при этом требуется 
дополнительный подогрев шихты, а предел 
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прочности на сжатие синтезированного мате-
риала несколько снижается.  

В работе [2] показано, что при проведе-
нии предварительной совместной механиче-
ской активации оборотов в планетарной 
мельнице АГО-2 с порошком никеля осуще-
ствляется фазовая гомогенизация оборотов и 
увеличивается реакционная способность 
шихты при сохранении основных механиче-
ских характеристик получаемых пористых ма-
териалов.  

В данной работе были продолжены ис-
следования, целью которых было определить 
влияние механической активации оборотов 
сплавов NiхAlу со средней массовой долей 
алюминия до 30 % совместно с порошком 
никеля ПНК – УТ3 для использования в со-
ставе шихты по уже отработанным техноло-
гиям при самораспространяющемся высоко-
температурном синтезе пористых материалов 
[1,2]. 

Синтез осуществляли по штатной техно-
логии для трубчатых фильтрующих элемен-
тов, при подогреве шихты до 300 

о
С, после 

предварительной дегазации исходных по-
рошков никеля и алюминия при температуре 
300 

о
С в течение 3-х  часов.  
Обороты получали путем разрушения 

под прессом  кусков фильтров до крупности 
менее 3 мм, с последующим помолом в ме-
ханоактиваторе в течение 30 секунд. 

Полученные частицы оборотов были 
классифицированы по фракциям – 63 мкм, 
63…200 мкм; 200…400 мкм. 

Полную удельную поверхность (ПУП) 
порошков определяли методом БЭТ по ГОСТ 
23401-90 с использованием в качестве рабо-
чих газов смеси азота и гелия. Распределе-
ние химических элементов по сечению шли-
фа порошковых частиц исходных и механоак-
тивированных исследовали на сканирующем 
микроанализаторе JХА-8100. Для оценки хи-
мической неоднородности состава частиц 
использовали съемку в режиме СОМР. При 
исследовании на JХА-8100 в данном режиме 
химическая неоднородность поверхности 
шлифа исследуемого материала порошковых 
частиц отображается оттенками от темного 
до светлого различной яркости в зависимости 
от порядкового атомного номера присутст-
вующего элемента и его количества. Плот-
ность кажущуюся, пикнометрическую и по-
ристость определяли по ГОСТ 2409-95 «Ме-
тод определения кажущейся плотности, от-
крытой и общей пористости, водопоглоще-
ния». Предел прочности на сжатие у синтези-
рованных образцов определяли на установке 

ИР-5051 согласно ГОСТ 25.503-80 «Метод 
испытания на сжатие». 

Частицы сплава NiхAly (обороты) были 
подвергнуты механической активации совме-
стно с порошком никеля ПНК-УТЗ в механо-
активаторе АГО-2, в барабанах объѐмом 150 
см

3
, с шарами диаметром 5…8 мм со степе-

нью заполнения барабанов мелющими ша-
рами 80 %. Время механической активации 
было дискретным: 30, 60, 90, 180, 240, 300, 
600, 1200 секунд. Массовая доля добавляе-
мого порошка никеля крупностью 10 мкм со-
ставляла 40 %. 

Исследовали влияние времени механи-
ческой активации на: 

– морфологию и полную удельную по-
верхность порошков; 

– распределение никеля и алюминия в 
активированных порошках; 

– предел прочности на сжатие синтези-
рованных пористых образцов-фильтров с ис-
пользованием в составе шихты 10 % механо-
активированных добавок-оборотов. 

На рисунке 1 в режиме СОМР показан 
типичный фрагмент поверхности шлифа обо-
ротных порошков в исходном состоянии и 
точки микрозондового анализа. По световым 
оттенкам видна неоднородность химического 
состава порошков. Результаты микрозондо-
вого анализа химического состава поверхно-
сти среза порошков показанных на рисунке 1 
приведены в таблице 1. 

 

 
 

Рисунок 1 – Сканирующая электронная мик-
роскопия (режим СОМР). Фрагмент поверхности 
шлифа оборотных порошков в исходном состоянии 

 
Динамика изменения полной удельной 

поверхности у смеси порошков разного фрак-
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ционного состава от времени их совместной 
механической активации, представлена на 
рисунке 2, совпадает с ранее приводимыми в 
работе [2] данными для механоактивирован-
ных составов (Ni-18%Al) с 5 и 20 % порошка 
никеля и не зависит от крупности используе-
мых оборотов. 

 
 

Таблица 1 –  Данные микрозондового анализа хи-
мического состава поверхности среза исходных 

порошков оборотов 

 
№ точки ана-
лиза 

Массовая доля, % 

Ni Al Сумма 

1/1 69,4 30,7 100,1 

1/2 68,1 31,9 100,0 

1/3 71,4 28,2 99,6 

1/4 69,1 30,6 99,7 

1/5 71,1 28,5 99,6 

Среднее 69,8 29,9 99,8 

2/1 62,1 37,5 99,6 

2/2 61,8 37,5 99,3 

2/3 62,4 36,9 99,3 

Среднее 62,1 37,3 99,4 

5/1 79,2 20,2 99,4 

5/2 77,6 22,0 99,6 

5/3 78,1 21,4 99,5 

Среднее 78,3 21,2 99,5 
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Смесь - порошок сплава (Ni-30%Al) крупностью <50мкм          и 40% 
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Рисунок 2 – Изменение полной удельной по-
верхности у смеси порошков от времени их совме-
стной механической активации 

 
В начальный момент механической ак-

тивации происходит разрушение как частиц 
порошка оборотов, так и частиц порошка ни-
келя. Этот процесс приводит к увеличению 

полной удельной поверхности образцов. Па-
раллельно происходит второй процесс – ме-
ханического сплавления [4]. При дальнейшем 
увеличении времени активации более трех 
минут начинается процесс образования так 
называемых «слоистых композитов» – агло-
мератов, структура которых показана на ри-
сунке 3. 

Данного типа «слоистые композиты» со-
стоят из частиц оборотов, по поверхности 
которых происходит диспергирование никеля, 
увеличивается концентрация неравновесных 
дефектов на вновь образуемой поверхности. 
Порошок никеля перестает существовать в 
чистом виде, полная удельная поверхность 
смеси снижается. Вновь образуемые частицы 
также разрушаются и вновь участвуют в об-
разовании «слоистых композитов» соединя-
ясь по поверхностям с диспергированным 
никелем и между собой, то есть проходят 
стадии многократного механического сплав-
ления. 

 

 
 

Рисунок 3 – Сканирующая электронная мик-
роскопия (режим СОМР). Фрагмент поверхности 
шлифа механоактивированных в течение трех ми-
нут оборотных порошков исходной крупностью 
200-400 мкм с массовой долей  порошка никеля 40 
% 

 
Данные микрозондового анализа хими-

ческого состава поверхности среза частиц 
после трех минут механической активации 
исходных порошков оборотов с порошком 
никеля приведенны в таблице 2. Массовая 
доля для алюминия снижается до 21 %, од-
нако разброс по сечению частицы остается 
достаточно значимым в пределах от 8 до 26 
%. 
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Полученные в результате двадцати ми-
нутной активации композитные порошки (ри-
сунок 4) были добавлены в количестве 10% в 
состав стандартной шихты, из которой были 
синтезированы (получены СВ-синтезом) по-
ристые цилиндрические образцы диаметром 
19 мм, высотой 30 мм. 

 
 
Таблица 2 – Данные микрозондового анализа хи-
мического состава поверхности среза частиц по-

сле трех минут механической активации исходных 
порошков оборотов с порошком никеля 

 
№ точки ана-

лиза 
Массовая доля, % 

Ni Al Сумма 

1-1 78,2 23,7 101,9 

1-2 85,3 12,8 98,1 

1-3 78,3 20,3 98,6 

1-4 86,3 13,5 99,8 

1-5 90,4 8,6 99,0 

Среднее 83,7 15,8 99,5 

0-1 76,3 23,8 100,1 

0-2 77,8 20,9 98,7 

0-3 78,2 20,8 98,9 

Среднее 77,4 21,8 99,2 

2-1 77,2 26,0 100,2 

2-2 86,2 15,7 101,9 

2-3 75,2 25,4 100,6 

2-4 77,1 20,2 97,3 

2-5 87,6 12,8 100,4 

Среднее 80,7 20,0 100,1 

 
 

 
 

Рисунок 4 – Фрагмент поверхности шлифа 
оборотных порошков механоактивированных в 
течение двадцати минут  

 
Согласно полученным данным, приве-

денным на рисунке 5, применение предвари-
тельно совместно активированных оборотов 

СВС состава (Ni-30%Al) и порошка никеля в 
количестве (40)% от массы оборотов приво-
дит к увеличению  предела прочности на сжа-
тие синтезированных образцов. 

В результате выполненных исследо-
ваний установлено, что при проведении  про-
цесса совместной механоактивации  инерт-
ных оборотов состава (Ni-18%Al) и порошка 
никеля ПНК-УТ 3:  

– осуществляется фазовая гомогениза-
ция оборотов, увеличивается реакционная 
способность шихты, 

– увеличивается предел прочности на 
сжатие синтезированных пористых образцов, 
в среднем на 10-40 %, без изменения их ха-
рактеристик, таких как плотность, открытая 
пористость, структура пор.  

Полученные результаты свидетель-
ствуют о перспективности разрабатываемого 
подхода к использованию инертных оборотов 
(вторичных отходов) в технологии получения 
пористых элементов методом СВС. 

 

y(1) = -8,7221x + 577,14

R
2
 = 0,6869

y(2) = -14,549x + 953,12

R
2
 = 0,9709

0

20

40

60

80

100

120

140

160

56 58 60 62 64 66

Открытая пористость, % 

П
р

е
д

е
л

 п
р

о
ч

н
о

с
т
и

 н
а

 с
ж

а
т
и

е
, 
М

Р
а

1 - Образцы с не активированными оборотами

2 - Образцы с активированными оборотами

 
 

Рисунок 5 – Зависимость прочности на сжа-
тие синтезированных образцов от пористости 

 
По  результатам микрозондового анали-

за после двадцатиминутной активационной 
обработки материалов из исходных оборотов 
с массовой долей порошка никеля 40%, при-
веденным в таблице 3 можно сделать вывод 
о том, что содержание алюминия по сечению 
частицы выравнивается. 

Таким образом, принципиально новые 
возможности в направлении исследований 
СВС процессов открывает использование 
механической активации исходных реакцион-
ных смесей в энергонапряженных планетар-
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ных шаровых мельницах. Прежде всего, это 
касается установления агрегатного состояния 
реагирующих механоактивированных  соеди-
нений, выяснения фазового состава продук-
тов и последовательности стадий, через ко-
торые идет образование пористых СВС-
материалов. 
 
Таблица 3 – Результаты микрозондового анализа 
химического состава поверхности среза частиц 
после двадцати минут механической активации 

исходных порошков оборотов с порошком никеля 

 
№ точки 
анализа 

Массовая доля, % 

Ni Al Сумма 

1-1 80,9 18,0 98,9 

1-2 79,7 19,0 98,7 

1-3 79,1 20,4 99,5 

1-4 81,6 17,8 99,4 

1-5 82,2 17,3 99,5 

Среднее 80,7 18,5 99,2 

2-1 80,6 18,9 99,5 

2-2 80,9 17,3 98,2 

2-3 81,4 17,4 98,8 

2-4 81,9 17,6 99,5 

2-5 81,4 18,0 99,4 

Среднее 81,2 17,8 99 

3-1 80,8 18,9 99,7 

3-2 80,9 18,0 98,9 

3-3 81,4 17,8 99,2 

Среднее 81,0 18,2 99,2 

 
Основные отличия для дисперсных сме-

сей, как реакционных систем в традиционном 
СВС, связаны с наличием пустот в смеси по-
рошков между частицами шихты и с малой 
площадью контакта между частицами реаген-
тов (от 10-4 до 10-7 от общей площади час-
тиц). Это создает определенную физико-
химическую обстановку протекания реакций и 
взаимосвязанных процессов массопереноса.  

Применение механоактивированных до-
бавок позволяет управлять условиями струк-
турообразования пористого тела за счет из-
менения внутреннего теплоотвода  и влияет 
на его механические свойства.  

 

ВЫВОДЫ 
1. Проведено электронно-микроскопичес-

кое, рентгеноспектральное исследование ко-
нечного продукта Ni-Al, Ni полученного в ре-
зультате совместной механоактивации. В ре-
зультате установлено, что после 20 минут 
обработки из интерметаллидов исходного 
продукта остается высоко дефектный моно-
алюминид никеля и пересыщенный раствор 
алюминия в никеле. 

2. Установлено, что использование мик-
рокомпозиционных активированных компо-
нентов  Ni-Al, Ni для получения пористых ма-
териалов методом СВС увеличивает проч-
ность образцов в среднем на 10-40 % без из-
менений их характеристик (плотность, порис-
тость). 

3. Определено, что в процессе совмест-
ной механоактивации порошков Ni-18% Al и 
Ni происходит образование слоистых микро-
копозитов. 
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