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ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНОЕ ИССЛЕДОВАНИЕ ЗАКОНОМЕРНОСТЕЙ 
ЭЛЕКТРОХИМИЧЕСКОЙ СОРБЦИИ/ДЕСОРБЦИИ 

ИОНОВ ЗОЛОТА (III)

© 2021 г. З.А. Мансуров1,2, Ж.А. Супиева1,2, М.А. Елеуов2,3, А.Т. Таурбеков1,2, 

В.В. Павленко1,2, Г.Т. Смагулова1,2

1 Казахский национальный университет им. аль-Фараби, 
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Статья поступила в редакцию 29.06.20 г., доработана 23.12.20 г., подписана в печать 25.12.20 г.

Аннотация: Для Республики Казахстан, как для страны с развитыми добывающими и перерабатывающими отраслями про-

мышленности, актуальным направлением является развитие областей знаний, направленных на улучшение и совершен-

ствование методов и технологий комплексной переработки сырья, в том числе для более полного извлечения благородных 

металлов. Основанием необходимости проведения этих исследований являются высокие потери благородных металлов при 

их переработке и выделении, а также совершенствование процесса их концентрирования. Достижения в области углерод-

ных наноматериалов открывают большие перспективы для модернизации существующих технологий извлечения благо-

родных металлов из отходящих растворов и пульп. В настоящей работе проведены комплексные исследования влияния 

скорости потока растворов, величины pH и присутствия ионов других металлов на извлечение золота на углеродном нано-

структурированном материале из рисовой шелухи с дальнейшей его регенерацией и повторным использованием. Выявлено, 

что наивысшая степень извлечения ионов золота (III) наблюдается при pH ~ 2. Исследована эффективность извлечения 

золота при совместном присутствии меди, никеля и серебра. Рассмотрена зависимость электрохимической восстанови-

тельной сорбции золота от скорости потока растворов, оптимальная величина которой составила 10 мл/мин. Рассчита-

на сорбционная емкость сорбента на основе карбонизованной рисовой шелухи. Исследование электрохимической сорб-

ции/десорбции ионов золота (III) показало, что процесс десорбции лучше протекает в смеси ацетон + вода + NaOH. 

При этом степень десорбции достигает 96 %, что свидетельствует о возможности регенерации углеродного материала элек-

трода для повторного применения. Полученные результаты могут быть применены для оптимизации процессов извлечения 

благородных металлов из их растворов. 

Ключевые слова: активированные угли, благородные металлы, электрохимическая сорбция, десорбция.
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Введение

Еще в конце XIX — начале XX вв. началось мас-

совое применение активированных углей (АУ) в 

качестве сорбентов для извлечения и концентри-

рования благородных металлов. Основным их до-

стоинством по сравнению с ионитами является 

высокая избирательность при сорбции золота из 

растворов со сложным солевым составом [1, 2]. 

Активированные угли обладают рядом уни-

кальных свойств, таких как высокая пористость 
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c большой удельной поверхностью, электропро-

водность, а также устойчивость ко многим хими-

ческим реагентам, благодаря чему сфера их прак-

тического применения постоянно расширяется 

[3—5]. Одной из областей, привлекающих внима-

ние исследователей в последние годы, является 

электрохимическая сорбция [6, 7].

Электросорбция (электрохимическая демине-

рализация) представляет собой технологию безре-
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агентной экстракции ионов из водных растворов 

с целью концентрирования этих примесей на по-

верхности поляризованных пористых электродов 

из наноструктурированных материалов [8—10]. 

Электросорбция, как и ионообменная сорбция, 

основана на восстановлении ионов из водных рас-

творов на сорбенте, который взамен поглощен-

ных ионов посылает в водный раствор ионы того 

же знака. Основными преимуществами процесса 

электросорбции являются отсутствие отходов, 

высокая скорость восстановления ионов, низкое 

энергопотребление и устойчивость электродов к 

загрязнению в естественных условиях.

Для электросорбции можно использовать раз-

личные углеродные материалы, например активи-

рованный уголь. Его получают из скорлупы коко-

совых орехов, опилок, угля, рисовой шелухи и др. 

Крупнотоннажные отходы от массового мирового 

производства риса (120 млн т/год в мире) служат 

дешевыми сорбентами для очистки различных га-

зовых и жидких сред и используются для получе-

ния из них углерод-, кремний- и фосфорсодержа-

щих материалов.

Для процесса активации целесообразно при-

менять обработку газообразными соединениями 

или парами H2O и СО2 (физическая активация) 

либо расплавом КОН (химическая активация) 

[11, 12]. Для улучшения пористости АУ наиболее 

эффективным способом является двухстадийная 

активация, при которой гидроксид калия (KOH) 

используется при химической активации, а диок-

сид углерода (CO2) — при физической [13]. Приме-

нение различных типов АУ для электросорбции 

изучалось в [14].

Авторы [15] исследовали свойства различных 

типов отечественных и зарубежных АУ: механи-

ческую прочность, кинетические и статические 

характеристики АУ при использовании кислотной 

и термической обработок. Было показано, что пол-

ное восстановление сорбционной способности АУ 

достигается в процессе термической реактивации. 

По мнению авторов, перспективными областя-

ми применения АУ в качестве сорбента являются 

нецианистые растворы, содержащие ионы золота, 

которые могут найти применение на линиях пе-

реработки упорных руд и концентратов при под-

земном выщелачивании благородных металлов, 

включая золото [16, 17].

В работе [18] исследована кинетика сорбции 

ионов AuCl4
– с применением коммерческой мар-

ки активированного угля Norit GF-40. Исследова-

ния проводились при различных исходных кон-

центрациях комплексных ионов хлорида золота 

(III), температуре и скорости перемешивания с 

применением спектрофотометрического анали-

за. В результате авторами было выдвинуто пред-

положение о возможном влиянии золота, предва-

рительно нанесенного на углерод, на процесс ад-

сорбции.

Ранее [19, 20] было исследовано электровос-

становление золота на углеродном электроде из 

карбонизованной рисовой шелухи (РШ). Методом 

пьезокварцевого микробаланса с комбинацией 

вольтамперометрии было определено количество 

электронов, участвующих в окислительно-восста-

новительной реакции. Также было установлено, 

что электровосстановление золота протекает через 

восстановление комплексов до образования ме-

таллического золота с выходом по току 97—99 %. 

Циклические вольтамперограммы на углеродном 

электроде позволили выявить зависимость пико-

вой плотности тока от квадратного корня скорости 

развертки потенциала, которая имеет линейный 

характер, что свидетельствует о диффузионном 

ограничении электрохимического восстановле-

ния золота. На основании уравнения Рэндлса—

Шевчика был рассчитан коэффициент диффузии 

ионов золота. Установлено, что процесс электро-

восстановления золота на углеродном электроде 

протекает с высоким предельным катодным то-

ком, что обусловлено большой удельной поверхно-

стью углеродного материала. 

Настоящее исследование является продолже-

нием работ, которые проводились в Институте 

проблем горения под руководством проф. З.А. Ман-

сурова [6, 19, 20]. Его цель состояла в определе-

нии оптимальных условий электрохимической 

сорбции ионов золота (III) на углеродных элект-

родах из рисовой шелухи. Задачей данной работы 

являлось проведение комплексных эксперимен-

тов по влиянию величины pH, скорости потока 

растворов и присутствия ионов других металлов 

на электросорбцию ионов золота (III) в статичес-

ких/динамических условиях. 

Материалы и методы исследования

В качестве основного компонента электродов 

для электросорбции золота из выщелоченных рас-

творов использовали нанопористый углеродный 

материал, полученный карбонизацией и после-

дующей химической активацией РШ. Методика 
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приготовления активированного углерода из РШ 

подробно описана ранее [19, 20].

Для изготовления электродов в агатовой ступке 

смешивали 8 мг АУ, 1 мг электропроводящей сажи 

марки TIMCAL Super C65 («Imerys», США) и 1 мг 

поливинилиденфторида («Sigma Aldrich», США) 

в качестве связующего. Затем в смесь добавляли 

1 мл растворителя 1-метил-2-пирролидон («Sigma 

Aldrich») и осуществляли механическое переме-

шивание в течение 5 мин с дальнейшей ультра-

звуковой обработкой длительностью 30 мин для 

обеспечения гомогенности состава. После это-

го полученную смесь наносили на проводящую 

углеродную ткань площадью 18 см2. Изготов-

ленные электроды высушивали в вакуумном су-

шильном шкафу в течение 12 ч при температу-

ре 413 К. 

В качестве анодов при электрохимическом 

осаждении золота использовали платиновые пла-

стины, а катодом служила углеродная ткань с по-

крытием из активированного углерода, получен-

ного из РШ. Электродом сравнения был хлорсере-

бряный электрод (ХСЭ).

Растворы золота готовили путем разбавления 

содержимого ампул государственного стандарт-

ного образца (ГСО) ионов золота (III) с концентра-

цией 100 мг/л дистиллированной водой. В качестве 

фонового электролита использовали 0,01 M рас-

твор соляной кислоты. Для создания необходимой 

кислотности растворов (pH = 2÷10) применяли 

1 М растворы азотной кислоты и гидроксида ка-

лия (марки ХЧ).

Процесс электровосстановления ионов золота 

исследовали в стационарном режиме с помощью 

потенциостат-гальваностата P-45Х фирмы «Elins» 

(Россия) в статических/динамических условиях. 

Измерения показателя активности ионов исход-

ного раствора проводили с помощью рН-метра 

150МИ. Концентрацию ионов металлов в раство-

рах до и после сорбции определяли на атомно-аб-

сорбционном спектрометре Analyst 200 («Perkin 

Elmer», США), с атомизацией в пламени ацети-

лен-воздуха методом построения градуировочного 

графика. Для обеспечения подачи и циркуляции 

раствора использовали перистальтический насос 

фирмы «MasterFlex» (США). 

Морфологию поверхности углеродного элек-

трода после сорбции ионов золота оценивали ме-

тодом сканирующей электронной микроскопии 

и энергодисперсионного анализа (EDAX-спектр 

Quanta 3D 200i Dual System, FEI).

Результаты и их обсуждение
Оптимальная величина pH раствора 
для электросорбции ионов золота (III)

На процесс электровосстановления ионов ме-

таллов влияют многие параметры, в том числе pH 

раствора, из которого проводят процесс осажде-

ния [21]. В связи с этим было исследовано влия-

ние этого показателя на процесс электросорбции 

ионов золота (III) из его растворов. На рис. 1 по-

казаны полученные результаты. Видно, что про-

цесс электрохимического восстановления ионов 

золота (III) протекает интенсивнее в кислой сре-

де. При этом оптимальные значения pH состав-

ляют от 1 до 6. При pH ~ 1,92 извлечение золота 

достигает 1,51 мг/л при 15-минутной выдержке и 

1,9 мг/л при τ = 30 мин, что в 4,4—15,0 раза выше, 

чем при pH ~10,0.

В сильнокислотных средах наличие большой 

концентрации ионов H+ позволяет увеличить ско-

рость восстановления ионов золота (III). Это ука-

зывает на сильную зависимость окислительно-вос-

становительного процесса от рН раствора. Все 

дальнейшие исследования проводили при pH ~ 2.

Рис. 1. Влияние величины рН на электрохимическую 

сорбцию ионов золота (III)  при 1000 мВ (ХСЭ) 

с выдержкой τ = 15 (1) и 30 (2) мин

Fig. 1. рН effect on the electrochemical sorption of gold (III) 

ions at 1000 mV (silver chloride electrode) 

with τ = 15 (1) and 30 (2) min holding time

Эффективность извлечения 
ионов золота (III) при наличии в растворе 
ионов других металлов

Ввиду того, что на практике концентрирова-

ние благородных металлов проводят из растворов, 
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золота (III) из растворов, содержащих примеси. 

При этом выявлено, что скорость их осаждения 

выше, чем ионов-примесей. Так, при 5-минут-

ной выдержке степень извлечения золота в при-

сутствии CuSO4 и Ni(NO3)2 составляет не менее 

96 %, в то время как для ионов-примесей она не 

превышает 57 %. Полученный таким образом зо-

лотосодержащий концентрат может эффективно 

использоваться для дальнейшего получения чис-

того золота. 

содержащих примеси, в частности в виде ионов 

других металлов, были проведены исследования 

по извлечению ионов золота (III) в присутствии 

ионов меди и никеля. Также было рассмотрено 

совместное извлечение золота и серебра. В табл. 1—

3 представлены данные по сорбции золота в при-

сутствии солей AgNO3, CuSO4 и Ni(NO3)2. 

Полученные результаты показывают эффек-

тивность применения сорбентов на основе акти-

вированных углей из РШ для извлечения ионов 

Таблица 1. Влияние AgNO3 на сорбцию золота

Table 1. AgNO3 effect on gold sorption

Исходные концентрации, мг/л Время сорбции, 

мин

Конечные концентрации, мг/л Степень извлечения 

Аu, %
Au AgNO3 Аu Ag

24 90

5 9,182 52,513 61,17

10 1,719 29,155 92,84

15 1,433 29,083 94,03

20 1,375 28,801 94,27

25 1,212 28,412 94,95

30 0,845 28,327 96,48

Таблица 2. Влияние CuSO4 на сорбцию золота

Table 2. CuSO4 effect on gold sorption

Исходные концентрации, мг/л Время сорбции, 

мин

Конечные концентрации, мг/л Степень 

извлечения Аu, %Au CuSO4 Аu Cu

24 34,1

5 0,912 14,687 96,20

10 0,884 13,853 96,32

15 0,715 13,846 97,02

20 0,581 13,796 97,58

25 0,447 13,717 98,14

30 0,413 13,695 98,28

Таблица 3. Влияние Ni(NO3)2 на сорбцию золота

Table 3. Ni(NO3)2 effect on gold sorption

Исходные концентрации, мг/л Время сорбции, 

мин

Конечные концентрации, мг/л Степень 

извлечения Аu, %Au Ni(NO3)2 Аu Ni

24 4,1

5 0,958 2,095 96,00

10 0,957 1,405 96,01

15 0,885 1,380 96,31

20 0,821 1,290 96,58

25 0,794 1,215 96,69

30 0,734 1,119 96,94
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Для AgNO3 наблюдается несколько иная тен-

денция в процессе сорбции: в начальный период 

степень извлечения золота достигает ~61 %, но уже 

через 10 мин скорость сорбции повышается. Так 

как радиус атомов золота (174·10–12 м) и серебра 

(165·10–12 м) меньше или сравним с радиусом мезо- 

(~1,1 нм) и микропор (~3 нм) активированного угля 

из РШ, то возможно имеет место их дальнейшая 

диффузия внутрь пор и, как следствие, более пол-

ное заполнение внутреннего объема углеродного 

материала. Этим, в частности, можно объяснить 

их высокую сорбционную емкость. Еще одна при-

чина эффективности этого процесса может быть 

связана с двойственным характером поведения 

углеродного материала при сорбции: в порах угле-

родного материала возможны ионный обмен, а 

также электрохимическое восстановление, вслед-

ствие чего эффективность физической сорбции 

увеличивается благодаря протеканию химических 

реакций на поверхности.

Влияние скорости потока раствора 
на степень извлечения ионов золота (III)

Скорость потока растворов ионов золота (III) 

является важной характеристикой при электрохи-

мической сорбции. На рис. 2 представлен график 

изменения концентрации ионов золота (III) в рас-

творе при наложении поляризационного напря-

жения U = 1000 мВ и без него при скорости потока 

Рис. 2. График изменения концентрации 

ионов золота (III) в растворе при наложении 

поляризационного напряжения 1000 мВ (1) и без него (2) 

при скорости потока 10 мл/мин

Fig. 2. Chart showing changes in gold (III) ion concentration 

in the solution with (1) and without (2) 1000 mV polarization 

voltage at 10 ml/min flow rate

ν = 10 мл/мин. Видно, что скорость восстановле-

ния ионов золота (III) при потенциале 1000 мВ на 

6 % выше, чем в его отсутствие (без подачи тока), 

поэтому дальнейшие исследования проводились 

при U = 1000 мВ. 

Изучалось влияние скорости потока раствора 

золота на степень его извлечения. Условия экспе-

римента были следующими: время электросорб-

ции — 180 мин, объем сорбционного раствора — 

0,5 л и масса сорбента m = 0,1 г. На рис. 3 представ-

лен график изменения концентрации ионов золота 

(III) в растворе при различной скорости его пото-

ка (ν = 0, 5, 10 мл/мин) и поляризационном напря-

жении 1000 мВ. Установлено, что спустя 180 мин с 

начала проведения процесса с повышением вели-

чины ν возрастает степень восстановления ионов 

золота (III) на поверхности электрода из активи-

рованного углерода. 

Количество сорбированного вещества на еди-

ницу массы углеродного сорбента рассчитывали 

по формуле [22]

где C0 и С — концентрации ионов металла в рас-

творе до и после сорбции соответственно, мг/л; 

V — объем сорбционного раствора, л; m — масса 

сорбента, г. Полученные данные приведены ниже:

Скорость потока, мл/мин ......................0      5      10

Степень извлечения ионов AuCl4
–, % ... 29    43     79

Масса сорбированного вещества, мг/г.... 39    93    190

Таким образом, установлено, что процесс 

электросорбции протекает интенсивнее при более 

высоких скоростях потока раствора для систем ре-

циркуляции из-за лучшего смешивания. При этом 

оптимальное значение ν, при котором наблюдает-

ся максимальное электроосаждение золота, соста-

вило 10 мл/мин, при ν < 10 мл/мин степень извле-

чения снижается с 79 до 29 %. 

После электросорбции ионов золота (III) на 

поверхности углеродного электрода формирует-

ся налет желтого цвета с характерным металли-

ческим блеском. Формирование кластеров золо-

та подтверждается результатами энергодиспер-

сионной рентгеновской спектроскопии и скани-

рующей электронной микроскопии. Энергодис-

персионный рентгеновский спектр имеет харак-

терную полосу поглощения нанокристаллитами 

металлического золота приблизительно при 2,1 кэВ 
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(рис. 4, а). Элементное картирование и снимки 

сканирующей электронной микроскопии по-

казали, что на поверхности углеродного элект-

рода после осаждения образуется больше число 

кластеров золота с размерами 293,74—610,92 нм 

(рис. 4, б—г).

При концентрации золота 33,21 мг/л практи-

чески полное извлечение металла достигается на 

углеродном электроде при напряжении 1000 мВ 

после 3-часовой продолжительности процесса. 

Исследование процессов 
электросорбции/десорбции ионов золота (III)

Изучена эффективность различных растворов 

элюата на десорбцию ионов золота (III) с поверх-

ности сорбента (табл. 4). Использование смеси 

ацетона с водой и 1 г/л NaOH при времени извле-

чения золота 2 ч обеспечило степень десорбции 

золота 88 %, а применение смеси изопропилового 

спирта с водой и 1 г/л NaOH при продолжительно-

сти процесса 5 ч — 67 %.

Рис. 4. Результаты энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии (а, б) 

и сканирующей электронной микроскопии (в, г) поверхности углеродного электрода с наночастицами золота

Fig. 4. Results of energy dispersive X-ray spectroscopy (а, б) and scanning electron microscopy (в, г) 

of carbon electrode surface with gold nanoparticles

Рис. 3. График изменения концентрации ионов 

золота (III) в растворе при различной скорости 

его потока

ν = 0 (1), 5 мл/мин (2) и 10 мл/мин (3); U =1000 мВ

Fig. 3. Chart showing changes in gold (III) 

ion concentration in the solution 

at its varying flow rate

ν = 0 (1), 5 ml/min (2) and 10 ml/min (3); U =1000 mV

a

в г

б
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Как видно из табл. 4, наиболее полное рас-

творение золота с поверхности сорбента, и как 

следствие, регенерация активированного угля на-

блюдаются при выборе в качестве элюата смесей аце-

тон + вода + 2 г/л NaOH, изопропиловый спирт + 

+ вода + 20 г/л NaOH. 

Таким образом, изученный способ регенерации 

активированного угля, используемого при извле-

чении золота, позволяет: 

— повысить скорость десорбции и степень из-

влечения золота;

— снизить температуру десорбции золота в 

сравнении с известными способами;

Рис. 5. Принципиальная схема системы электросорбции и десорбции ионов золота (III)

Пояснения см. в тексте

Fig. 5. Gold (III) ion electrosorption and desorption system circuit diagram

See explanations in the text

Таблица 4. Значения эффективности десорбции золота в десорбирующий раствор при различных условиях

Table 4. Efficiency of gold desorption into the desorbing solution at different conditions

Сорбент
Элюат 

(десорбирующая жидкость)
NaOH, г/л Т, К

Степень 

десорбции 

Au, %

Время 

извлечения 

Au, ч

Углеродный 

материал 

из рисовой шелухи 

(0,01 г Au/1 г угля)

Ацетон + вода + NaOH

–

303

35

2

1 88

2 96

10 93

20 91

Изопропиловый спирт + вода + NaOH

–

303

15

5

1 67

2 74

10 76

20 77

a б

— использовать элюат (десорбирующая жид-

кость), не содержащий токсичный цианид натрия; 

— проводить регенерацию отработанных акти-

вированных углей после селективного извлечения 

золота с применением простой конструкции.

Принципиальная схема системы электросор-

бции и десорбции показана на рис. 5. Процесс 

включает выщелачивание золота раствором цар-

ской водки 3 с последующей электросорбцией 

растворенного золота на углеродном электроде 1 

(рис. 5, а) (анод представляет собой Pt-пластину). 

Раствор золота после сорбции углеродным элект-

родом возвращается в контур выщелачивания, 
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Аннотация: Приведены результаты экспериментальных исследований по разработке метода получения титансодержащей прут-

ковой лигатуры, изучению ее структуры и модифицирующей способности. Отличительные особенности новой технологии 

заключаются в использовании в качестве титанового сырья титановой губки и/или титановой стружки, первоочередном ле-

гировании алюминия титаном, а затем бором, введении титана в два этапа: первоначально в расплаве алюминия растворяют 

2/3 металлического титанового сырья, а оставшееся количество вводят после восстановления тетрафторбората калия. Также 

предусматрены предварительная пропитка титановой губки галогенидсодержащим флюсом и использование брикетированной 

смеси KBF4 + Al-порошок. Приводится описание экспериментальной технологии приготовления расплава лигатуры Al–Ti–B, 

рассчитано извлечение титана и бора в лигатуру, исследована ее микроструктура, определены химический и молекулярный со-

ставы образовавшихся шлаков. Деформационная обработка для получения прутковой лигатуры осуществлялась методом бес-

слитковой прокатки–прессования (БПП), что позволило нивелировать дефекты литой структуры. Установлено, что примене-

ние высокоскоростной кристаллизации–деформации при реализации совмещенного процесса БПП позволяет получать ли-

гатурные прутки заданного диаметра при минимальных энергозатратах с требуемым комплексом механических и эксплуата-

ционных свойств. Проведена количественная оценка модифицирующей способности опытной лигатуры в литом состоянии и 

лигатурного прутка, полученного методом БПП, в деформированном состоянии в сравнении с серийно выпускаемой прутковой 

лигатурой производства «KBM Affilips» (Нидерланды/Бельгия). На основе теоретических и экспериментальных исследований 

разработаны состав и технология получения модифицирующей лигатуры Al–Ti–B с использованием в качестве легирующих 

добавок титановой губки и/или стружки и тетрафторбората калия с содержанием 3,0±0,3 % титана и 1,0±0,2 % бора, что соответ-

ствует требованиям, предъявляемым к составу лигатур для алюминия.

Ключевые слова: лигатура, тетрафторборат калия, титановая губка, титановая стружка, алюминид титана, диборид титана, мо-
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Введение

Изучению процесса модифицирования для из-

мельчения размера зерна в отливках из алюмини-

евых сплавов посвящено большое количество пу-

бликаций начиная с 30-х годов прошлого века [1]. 

Первые попытки получения и серийного выпуска 

модифицирующей лигатуры Al—Ti—B были про-
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Abstract: The paper provides the results of experimental studies on the development of a method for obtaining titanium-containing bar ligature, 

the study of its structure and modifying ability. The distinctive features of the new technology are the use of titanium sponge and/or titanium 

shavings as titanium raw materials, the primary alloying of aluminum with titanium, and then boron, titanium introduction in two stages: 

initially, 2/3 of titanium metal raw materials are dissolved in the aluminum melt, and the remaining amount is introduced after the potassium 

tetrafluoroborate reduction. Titanium sponge pre-impregnation with halide-containing flux and the use of a briquetted KBF4 + Al-powder 

mixture are also provided. The experimental technology for Al–Ti–B melt preparation is described, titanium and boron extraction into the 

ligature is calculated, ligature microstructure is investigated, and chemical and molecular compositions of resulting slags are determined. 

Deformation processing for bar ligature production was carried out by the method of direct extrolling that smoothed over cast structure defects. 

It was found that the use of high-speed crystallization-deformation in the combined direct extrolling process makes it possible to obtain 

alloying bars of a given diameter at minimal energy consumption with the required set of mechanical and operational properties. A quantitative 

modifying ability assessment of the experimental cast-iron ligature and the deformed cast-iron rod obtained by the direct extrolling method 

was carried out in comparison with the mass-produced cast-iron ligature produced by KBM Affilips (the Netherlands/Belgium). Based on 

theoretical and experimental studies, the composition and technology for producing Al–Ti–B modifying ligature using titanium sponge 

and/or shavings and potassium tetrafluoroborate containing 3.0±0.3 % titanium and 1.0±0.2 % boron as alloying additives have been developed 

that meet the aluminum ligature composition requirements.
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ведены в компании «Kawecki-Billiton Master Alloys 

B.V.» (Нидерланды) еще в 1960-х годах. Однако, 

несмотря на это, и сегодня совершенствование 

технологии производства титансодержащих лига-

тур является насущным и актуальным вопросом 

в связи с их широким распространением и приме-
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нением в производстве отливок из алюминиевых 

сплавов [2].

Анализ научно-технической литературы по-

казал, что исследованиям в области разработки 

и применения лигатур Al—Ti с добавками бора, 

углерода и других элементов для модифицирова-

ния структуры литейных и деформируемых алю-

миниевых сплавов посвящено достаточно много 

научных работ [3—15]. При этом часть из них за-

трагивают вопросы экологии и снижения себесто-

имости производства за счет использования более 

доступного сырья [6, 11], а другие направлены на 

исследование модифицирующей способности ли-

гатуры и эффективности измельчения зерна за 

счет коррекции состава лигатуры или ее расхода [4, 

5, 7]. Ряд исследований посвящен изучению про-

цессов синтеза частиц диборида титана и харак-

тера их распределения в лигатуре в зависимости 

от применения внешних воздействий на расплав 

в процессе приготовления [16, 17]. Однако до сих 

пор в России сохраняется практика импорта моди-

фикаторов, причем предпочтение отдается прут-

ковой лигатуре состава Al—5%Ti—1%B фольгово-

го качества компании «KBM Affilips» (Нидерлан-

ды / Бельгия), что обусловлено высоким качеством 

прутка и равномерным характером распределения 

частиц Al3Ti и TiB2 по его объему [14].

В результате проведенных ранее эксперимен-

тальных работ изучен механизм измельчения зер-

на при модифицировании алюминия лигатурой 

Al—Ti—B [7, 8]. Отработаны технологические при-

емы легирования алюминия титаном и бором, 

основанные на алюминотермическом восстанов-

лении соответствующих комплексных фторидов 

[13], обеспечивающие максимальное извлечение 

легирующих элементов в лигатуру Al—Ti—B. 

Для дальнейших исследований готовили лига-

туру Al—3%Ti—1%В с использованием титановой 

губки или титановой стружки и брикетированной 

смеси (KBF4 + Al-порошок). Лигатура Al—3%Ti—

1%В так же, как и Al—5%Ti—1%В, выпускается по 

ГОСТ 53777-2010. Снижение в ней концентрации 

титана с 5 до 3 % продиктовано соображения-

ми экономии титанового сырья. При этом расчет 

сделан на то, что разработанная технология обе-

спечит модифицирующую способность лигатуры 

Al—3%Ti—1%В на уровне аналога Al—5%Ti—1%В 

производства «KBM Affilips».

Разработанная технология позволяет эффек-

тивно применять титановые губку и стружку вза-

мен дорогостоящего гексафтортитаната калия 

K2TiF6 при извлечении титана в лигатуру не менее 

95 %. Использование брикетов KBF4 + Al-порошок 

обеспечивает высокое извлечение бора в лигатуру 

(на уровне 74 %), характеризуется минимальными 

выбросами соединений фтора и наименьшим ко-

личеством образующегося шлака. 

В ходе лабораторных экспериментов готовили 

расплавы Al—3%Ti—1%В и после кристаллизации 

изучали литую структуру лигатур и их модифици-

рующую способность. Повторные исследования 

микроструктуры и модифицирующей способно-

сти прутковых лигатур проводили после дефор-

мационной обработки литой структуры методом 

бесслитковой прокатки—прессования (БПП). 

Применение технологии БПП позволяет произ-

водить длинномерные деформированные изделия 

в непрерывном режиме из расплава путем его кри-

сталлизации во вращающихся валках и выдавли-

вания в виде прутка круглого поперечного сечения 

заданных размеров через матрицу, перекрываю-

щую закрытый калибр валков [18—22].

Таким образом, целью данной работы явля-

лось создание технологии получения прутковой 

лигатуры состава Al—3%Ti—1%B с использова-

нием титановых губки и стружки, исследование 

ее структуры и модифицирующей способности, а 

также сравнение эффективности ее применения с 

серийно выпускаемой за рубежом прутковой ли-

гатурой.

Методика исследования

Состав исходных реагентов для получения ли-

гатуры Al—3%Ti—1%B приведен в табл. 1.

Предварительная пропитка Ti-губки карнал-

литовым флюсом включала плавление и перегрев 

флюса на ~50 °С выше температуры ликвидуса, 

загрузку в расплав расчетного количества сухой 

Ti-губки, выдержку в течение 10—15 мин, извлече-

ние из флюса, охлаждение на воздухе и взвешива-

ние.

Брикеты KBF4 + Al в массовом соотношении 3 : 1 

готовили на гидравлическом прессе при удельном 

давлении 250 кг/см2.

Плавление алюминия и приготовление рас-

плава лигатуры проводили в графитошамотном 

тигле в высокочастотной индукционной печи 

ИАТ-0,16.

Металлическое титановое сырье в расплав 

алюминия вводили в 2 этапа: 2/3 легирующей до-

бавки с максимальным растворением титана и 
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оставшуюся 1/3 — после алюминотермического 

восстановления KBF4. 

Температуру расплава лигатуры Al—3%Ti—1%В 

перед разливкой поднимали до 1000—1050 °С, вы-

держивали с перемешиванием и разливали в чу-

гунную изложницу. Металл и шлак разделяли 

вручную и взвешивали. От лигатуры отбирали 

пробы на химический и металлографический ана-

лизы. Представительную пробу шлака измельчали 

и исследовали на содержание основных элементов. 

По результатам рентгенофазового и химическо-

го анализов рассчитывали молекулярный состав 

шлака.

Бесслитковую прокатку—прессование опыт-

ной лигатуры проводили на лабораторной уста-

новке совмещенной обработки СПП-200 [18], схе-

ма которой показана на рис. 1. 

Расплав лигатуры из печи-миксера 1 через при-

емное устройство 2, регулирующее подачу метал-

ла, заливали в закрытый калибр, образованный 

валком диаметром D1 с выступом 3 и валком ди-

аметром D2 с канавкой 4. Металл, контактируя с 

валками, резко охлаждался и кристаллизовался 

в виде слитка прямоугольного сечения по форме 

калибра. При дальнейшем вращении валков сли-

ток поступал в зону прокатки, где осаживался по 

высоте и распрессовывался перед матрицей. По 

достижении необходимого давления в очаге де-

формации металл выдавливался через круглое ка-

либрующее отверстие матрицы 5, прижатой к вал-

кам гидравлическим цилиндром 6. Получаемый 

пруток круглого поперечного сечения направлял-

ся устройством 7 на моталку 8.

Рентгенофазовый анализ лигатур, шлаков, ле-

гирующих добавок и флюсов выполняли на авто-

матизированном рентгеновском дифрактометре 

XRD-7000 («Shimadzu», Япония) в CuKα-излуче-

нии. Массовые концентрации элементов опреде-

ляли на масс-спектрометре с индуктивно связан-

ной плазмой X Series II («Thermo Scientific, США).

Для анализа химического состава алюминия, 

модифицированного опытными лигатурами, ис-

пользовали оптико-эмиссионный спектрометр 

«Hitachi Foundry-Master Lab.» (Япония).

Микроструктуру лигатур Al—Ti—B исследо-

вали на световом микроскопе Axio Observer A1m 

(«Carl Zeiss», Германия) при увеличениях 200×, 

500× и 1000× с использованием программного паке-

та AxioVision, а также на сканирующем электрон-

ном микроскопе EVO 50 в режиме отраженных и 

вторичных электронов. Анализ поэлементного 

состава фаз осуществляли на микроскопе EVO 50 

с использованием энергодисперсионного спектро-

метра Inсa Energy («Carl Zeiss», Германия).

Таблица 1. Количество (г) исходных реагентов для получения лигатуры Al–3%Ti–1%B

Table 1. Quantity (г) of initial reagents for obtaining Al–3%Ti–1%B ligature

Расчетное кол-во 

лигатуры
Al марки А85 Ti-губка ТГ-100 Al-порошок KBF4 Флюс карналлитовый

3500,0 3448,0 110,5 183,0 550,0 По факту

Примечание. Количество ТГ-100 взято из расчета на извлечение 95 % при содержании Ti в титановой губке 99,72 %.          

                              KBF4 – расчет на извлечение 75 % при содержании основного вещества 99 %. 

                              Карналлитовый флюс предназначен для пропитки титановой губки.

Рис. 1. Установка совмещенной обработки СПП-200

1 – печь-миксер; 2 – дозирующее устройство; 3 – валок 

с выступом; 4 – валок с канавкой; 5 – матрица; 6 – кольцевой 

гидроцилиндр; 7 – направляющее устройство; 8 – моталка

Fig. 1. SPP–200 combined processing unit

1 – mixer furnace; 2 – dosing device; 3 – roll with a projection; 

4 – roll with a groove; 5 – die; 6 – ring hydraulic cylinder; 

7 – guiding device; 8 – coiler
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Результаты и их обсуждение

Результаты опытов по получению лигатуры 

Al—3%Ti—1%B приведены в табл. 2, а состав шла-

ка, образовавшегося при этом, — в табл. 3. Видно, 

что в шлаке присутствуют фторалюминаты ка-

лия — продукты восстановления KBF4, компонен-

ты флюса и оксиды, образовавшиеся в результате 

окисления алюминия и бора. 

Рекомендуемая технология позволяет эффек-

тивно применять титановые губку и стружку вза-

мен дорогостоящего гексафтортитаната калия 

K2TiF6 при извлечении титана в лигатуру не ме-

нее 95 % и сокращении количества образующего-

ся шлака. Предварительная пропитка титанового 

сырья галогенидсодержащим флюсом снижает по-

тери титана в результате окисления.

Использование брикетов KBF4 + Al-порошок 

обеспечивает хороший контакт реагирующих фаз, 

следствием которого являются повышенное из-

влечение бора в лигатуру (на уровне 74 %), а так-

же минимальные выбросы соединений фтора. 

Потери бора связаны с выделением газообразного 

BF3 и образованием в шлаке соединения Al4B6O13 

(см. табл. 3).

Технология приготовления лигатуры предусма-

тривает первоначальное легирование алюминия 

титаном, а затем бором по двум причинам. Во-пер-

вых, если вначале вводить бор, то в готовой лигату-

ре Al—Ti—B могут оставаться дибориды алюминия 

AlB2 (рис. 2, в), которые снижают модифицирую-

щую способность лигатуры. Во-вторых, предпо-

лагается, что восстановление KBF4 алюминием с 

растворенным в нем титаном увеличит извлече-

ние бора в лигатуру. Предположение основано на 

том, что восстановленный бор взаимодействует 

с растворенным в алюминии титаном с форми-

рованием TiB2, энтальпия образования которого 

(ΔН0
298 = 324,5 кДж/моль) существенно превышает 

таковую AlB2 (67,0 кДж/моль) [23].

При приготовлении лигатуры первоначально 

в расплаве алюминия растворяют 2/3 металличе-

ского титанового сырья, а оставшуюся его треть 

вводят после восстановления KBF4. При такой по-

следовательности в расплаве первоначально син-

тезируются преимущественно мелкодисперсные 

частицы TiB2, а затем Al3Ti.

Фазовый состав литой лигатуры Al—3%Ti—1%В 

представлен алюминидом Al3Ti и диборидом ти-

тана TiB2 (рис. 2). В микроструктуре выявлено 

неоднородное распределение интерметаллидов и 

агломератов TiB2 по сечению слитка, которое вы-

ражается в наличии областей замкнутого конту-

ра размером до 200 мкм, состоящих из скоплений 

частиц TiB2, и присутствием участков с меньшей 

плотностью выделений TiB2.

Размер отдельных частиц интерметаллидов 

Al3Ti достигает 200 мкм по длине в одном направ-

лении, но также наблюдаются и мелкие частицы 

величиной от 2 до 5 мкм. Часть включений частиц 

Таблица 2. Усредненные результаты экспериментов по получению лигатуры Al–3%Ti–1%B

Table 2. Averaged results of Al–3%Ti–1%B ligature experiments

Масса лигатуры, 

г

Масса шлака, 

г

Концентрация в лигатуре, мас.% Извлечение в лигатуру, мас.%

Ti В Ti В

3635,6±12,5 408,3±4,0 3,01±0,12 0,95±0,08 99,0 73,9

Таблица 3. Химический и фазовый составы шлака

Table 3. Chemical and phase slag composition

Химический состав, мас.% 

Al Na F K Mg Cl В О

17,5 0,59 26,7 12,3 17,4 7,67 0,22 17,3

Фазовый состав, мас.%

KAlF4 MgO Al4B6O13 K3AlF6 MgAl2O4 Al2O3 NaCl KCl MgF2

10,3 6,93 1,40 4,56 5,81 23,7 1,67 14,0 26,3
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TiB2 образуют агломераты, протяженность кото-

рых варьируется в интервале 10—50 мкм. Самые 

крупные из них (более 50 мкм) присутствуют в 

единичном количестве. Изолированные мелкие 

частицы TiB2 имеют размер 1—6 мкм и распре-

делены равномерно по всему сечению образца 

(шлифа).

В литой структуре лигатуры Al—Ti—B при-

сутствуют шлаковые включения, что связано с 

малым объемом плавки и отсутствием возможно-

сти дополнительного рафинирования расплава в 

условиях лабораторного эксперимента. Размеры 

отдельных шлаковых включений достигают 70 

мкм. Для очистки от шлака полученную лигату-

ру переплавили повторно: ее расплав выдержали 

при температуре 1000—1050 °С с перемешивани-

ем, а затем кристаллизовали заливкой в стальную 

изложницу.

После переплавки количество шлаковых 

включений в лигатуре существенно уменьши-

лось, но полностью исключить их присутствие в 

структуре металла за одну переплавку не удалось. 

Это нерационально и неэффективно с точки зре-

ния как чистоты расплава лигатуры, так и энер-

гетических затрат для ее получения. Поэтому при 

реализации промышленного варианта производ-

ства модифицирующих прутков в дальнейшем 

планируется получать расплав, в котором отсут-

ствуют подобные включения, и сразу заливать его 

в валки установки бесслитковой прокатки—прес-

сования (БПП).

Следующий этап работы включал получение 

прутковой лигатуры Al—3%Ti—1%B, изучение ее 

структуры и модифицирующей способности.

Для получения прутка из опытной лигатуры 

Al—Ti—B применили высокоэффективный ме-

тод БПП, суть которого состоит в одновременной 

кристаллизации—деформации расплава в валках 

и всестороннем неравномерном выдавливании 

закристаллизовавшейся заготовки с большими 

степенями деформации через калибрующее отвер-

стие матрицы заданного диаметра. 

Геометрические параметры при БПП были сле-

дующими: 

— диаметр валка по выступу D1 = 214 мм; 

— диаметр валка по дну ручья калибра D2 =

= 167 мм; 

— ширина калибра b = 15 мм; 

— минимальная высота калибра на общей оси 

валков h1 = 7 мм; 

— высота зеркала матрицы h2 = 20 мм; 

— диаметр прессуемых прутков d = 9 мм. 

Рис. 2. Микроструктура литой лигатуры 

Al–3%Ti–1%В при увеличении 500× (а) 

и 1000× (б, в)

Fig. 2. Al–3%Ti–1%В cast ligature 

microstructure at 500× (а) and 1000× (б, в) 

magnification

a

в

б



20

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2021  •  Т. 27  •  № 2

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  2021  •  Vol. 27  •  № 2 

Технологические параметры процесса были 

следующими: 

— температура заливки расплава в калибр вал-

ков — 780 °С; 

— температура валков — 100 °С; 

— частота вращения валков ω = 4 об/мин; 

— степень деформации при прокатке — 50 %; 

— скорость деформации — 0,78 с–1;

— коэффициент вытяжки при прессовании — 6,8.

Замеры силовых параметров показали, что си-

ла, действующая на матрицу, составляла 254 кН, а 

на валки — 372 кН. Такие нагрузки на порядок ни-

же по сравнению используемыми в традиционных 

технологиях промышленной прокатки и прес-

сования (минимальное усилие гидравлического 

пресса для прессования прутков такого размера 

из алюминиевых сплавов составляет 8500 кН). Так 

как в дальнейшем лигатурные прутки будут под-

вергаться смотке в бухту для подачи в летку кри-

сталлизатора, важно знать механические свойства 

металла. Их определяли методом растяжения на 

универсальной испытательной машине LFM400: 

временное сопротивление разрыву σв = 120±3 МПа, 

предел текучести σ0,2 = 74±3 МПа,  относительное 

удлинение δ = 30±1 %. 

Сравнение этих параметров прутков, получен-

ных с помощью БПП, со свойствами промышлен-

ной прутковой лигатуры фирмы КВМ схожего хи-

мического состава показало, что они сопоставимы. 

Так, у промышленных сплавов σв = 117±3 МПа, 

σ0,2 = 89±3 МПа и δ = 24,2 1 %. 

Таким образом, уровень прочностных и пла-

стических характеристик полученного прутка 

диаметром 9 мм обеспечивает его смотку в бухту, 

необходимую для автоматической подачи моди-

фикатора на промышленных литейных комп-

лексах.

На рис. 3 представлены фотографии микро-

структуры лигатуры Al—3%Ti—1%B в литом со-

стоянии и в виде горячепрессованного прутка, 

Рис. 3. Микроструктура прутка опытной лигатуры Al–3%Ti–1%B, полученного методом БПП 

в литом (а, в) и горячепрессованном (б, г) состояниях

Увеличение – 500× (а, б) и 1000× (в, г)

Fig. 3. Microstructure of Al–3%Ti–1%B experimental ligature bar obtained by direct extrolling in as-cast (а, в) 

and hot-pressed (б, г) states

Magnification – 500× (а, б) and 1000× (в, г)

a

в г

б
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изготовленного способом высокоскоростной кри-

сталлизации—деформации с применением метода 

БПП.

Микроструктура лигатурного прутка представ-

ляет собой ориентированное расположение частиц 

TiB2 и Al3Ti в направлении деформации. Их рас-

пределение в прутке неоднородно, что выражается 

присутствием областей с малой плотностью TiB2 

и Al3Ti. Частицы Al3Ti достигают 50 мкм, а также 

в большом количестве присутствуют мелкие час-

тицы TiB2 размером 1,5—0,5 мкм. Качественная 

оценка микроструктуры показала, что в прутке 

лигатуры содержание крупных интерметалли-

дов Al3Ti существенно меньше, чем в лигатурном 

слитке.

Таким образом, в результате обработки лига-

туры методом бесслитковой прокатки—прессова-

ния в ее микроструктуре произошли кардиналь-

ные изменения: полностью исчезли агломераты и 

скопления кристаллов TiB2. Это можно объяснить 

совершенно другим механизмом формирования 

структуры металла при получении прутков с при-

менением высокоскоростной кристаллизации—

деформации [18]. В результате ее реализации с 

заданными температурно-скоростными и дефор-

мационными параметрами они преобразовались в 

нитевидные линии из отдельных частиц размера-

ми до 5 мкм. Крупные кристаллы Al3Ti, размеры 

которых в литой структуре достигали 200 мкм и 

более, после БПП раздробились на мелкие части-

цы величиной 10—50 мкм.

Это подтверждают ранее полученные резуль-

таты применения методов совмещенного литья и 

прокатки—прессования для изготовления прут-

ков модифицирующего назначения из алюминие-

вых сплавов. Оценку модифицирующей способ-

Рис. 4. Размер зерна и макроструктура алюминия, модифицированного прутковой лигатурой 

производства «KBM Affilips» (а), и опытной лигатурой (б, в) 

Параметр а б в

Состав модифицирующей лигатуры, % Al–5Ti–1B (пруток) Al–3Ti–1B (литая, слиток) Al–3Ti–1B (пруток после БПП)

Концентрация, %
В – 0,0017±0,0002

Ti – 0,0078±0,0006

В – 0,0015±0,0004

Ti – 0,0071±0,0007

В – 0,0018±0,0003

Ti – 0,0080±0,0005

Средний размер Al-зерна 

в центральной зоне слитка, мкм
225±40 373±34 204±27

Размер столбчатых кристаллов, мм 2,8 3,0 2,8

Fig. 4. Grain size and microstructure of aluminum modified by KBM Affilips bar ligature (а) and experimental ligature (б, в) 

Parameter а б в

Composition, % Al–5Ti–1B (rod) Al–3Ti–1B (cast, ingot)
Al–3Ti–1B 

(rod after direct extrolling)

Concentration, %
В – 0,0017±0,0002

Ti – 0,0078±0,0006

В – 0,0015±0,0004

Ti – 0,0071±0,0007

В – 0,0018±0,0003

Ti – 0,0080±0,0005

Average Al grain size in ingot centre, μm 225±40 373±34 204±27

Columnar crystal size, mm 2.8 3.0 2.8

a вб
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ности опытных лигатур Al—Ti—B выполняли по 

стандартной процедуре исследования модифи-

каторов для алюминиевых сплавов ТР-1, утверж-

денной Американской алюминиевой ассоциацией 

[24]. Она используется для определения способ-

ности модификаторов измельчать размер зерен 

в процессе кристаллизации алюминиевых спла-

вов определенного гранулометрического состава 

в стандартных условиях, а также для проверки 

структуры модификатора в части ее однородности 

и отсутствия дефектов.

Для сравнительной оценки качества опытной 

лигатуры провели модифицирование структуры 

алюминия А85 прутковой лигатурой Al—5%Ti—

1%B производства компании «KBM Affilips». Вы-

держка после ее введения в алюминий составила 

10 мин. Эффективность лигатур оценивали при 

концентрациях титана и бора в модифицирован-

ном алюминии 5 : 1. Для получения сравнимых 

результатов в опытах с лигатурой Al—3%Ti—1%B 

предварительно вводили в расплав губчатый ти-

тан для обеспечения необходимого химическо-

го состава сплава по содержанию титана и бора. 

В программе AxioVision методом секущих опре-

деляли размер зерна в центре слитка и шири-

ну зоны столбчатых кристаллов. Усредненные 

по 5 экспериментам результаты оценки приведены 

на рис. 4. 

Полученные данные показали, что в литом со-

стоянии модифицирующая способность опытной 

лигатуры уступает прутковой лигатуре Al—5%Ti—

1%B фольгового качества («KBM Affilips») при 

близких концентрациях титана и бора в алюми-

нии. Средний размер зерна алюминия в централь-

ной зоне слитка при модифицировании опытной 

лигатурой в литом состоянии составляет 373±

±34 мкм, а при использовании лигатуры Al—

5%Ti—1%B фольгового качества он равен 225±40 

мкм. Таким образом, модифицирующая способ-

ность опытной лигатуры в виде прутка не уступа-

ет серийно выпускаемой лигатуре Al—5%Ti—1%B 

фольгового качества производства «KBM Affilips»: 

средний размер зерна алюминия составил 204±

±27 мкм.

Заключение

По результатам исследований предложен ком-

плекс технологических решений и приемов по-

лучения модифицирующей лигатуры Al—Ti—B. 

Рекомендовано заменить традиционно использу-

емый гексафтортитанат калия K2TiF6 на метал-

лическое титановое сырье — губку или стружку, 

которые предварительно пропитывают расплавом 

галогенидсодержащего флюса при температурах 

ниже температуры плавления алюминия. Такая 

замена повышает извлечение титана в лигатуру 

до 95,0—99,0 %, сокращает выбросы газообразных 

фторидов в результате термической диссоциации 

и пирогидролиза K2TiF6, а также уменьшает коли-

чество фторсодержащих шлаков 2-го класса опас-

ности.

Для повышения извлечения бора из KBF4 пред-

ложено использовать брикетированную смесь 

KBF4 с Al-порошком, так как в брикетах проис-

ходит более полное алюминотермическое восста-

новление KBF4.

Введение металлического титанового сырья в 

2 этапа (2/3 титана — до легирования тетрафтор-

боратом калия и 1/3 — после восстановления бора) 

исключает присутствие в готовой лигатуре AlB2. 

Также восстановление KBF4 алюминием с раство-

ренным в нем титаном способствует повышению 

извлечения бора в лигатуру.

Бесслитковая прокатка—прессование опытной 

лигатуры Al—3%Ti—1%B кардинально изменила 

микроструктуру литой лигатуры за счет измель-

чения крупных кристаллов Al3Ti, дробления агло-

мератов и скоплений частиц TiB2. В результате ее 

модифицирующая способность оказалась на уров-

не импортной прутковой лигатуры Al—5%Ti—1%B 

производства «KBM Affilips».

Уменьшение концентрации титана в лигатуре 

Al—Ti—B с 5 до 3 % при неизменном содержании 

бора ~1 % не снизило ее модифицирующую спо-

собность. Это подтверждает результаты некоторых 

исследований [3, 7, 10] о приоритетной роли TiB2 в 

измельчении структуры алюминия и его сплавов.

Разработанные технологические приемы леги-

рования алюминия снижают себестоимость лига-

туры Al—Ti—B за счет замены гексафтортитаната 

калия на металлическое титановое сырье, а также 

благодаря более эффективному восстановлению 

тетрафторбората калия в смеси с алюминиевым 

порошком. 

Применение высокоскоростной кристаллиза-

ции—деформации расплава опытной лигатуры 

методом бесслитковой прокатки—прессования 

обеспечило получение прутковой лигатуры с ми-

нимальными трудо- и энергозатратами, а ее мо-

дифицирующий эффект не уступает импортным 

серийно выпускаемым аналогам.
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Результаты проведенных исследований позво-

ляют перейти к опытно-промышленным испыта-

ниям разработанной технологии получения отече-

ственной прутковой модифицирующей лигатуры 

Al—Ti—B и ее внедрению в производство слитков 

из алюминиевых сплавов на профильных метал-

лургических предприятиях России.
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НА СТРУКТУРУ И СВОЙСТВА БРОНЗЫ БрО10С2Н3
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Аннотация: В машиностроении для изготовления деталей, работающих на трение, применяются антифрикционные оловянные 

бронзы. В частности, бронза БрО10С2Н3 нашла применение в узлах системы торможения самолетов. Одним из способов повы-

шения свойств оловянно-свинцовых бронз является увеличение скорости охлаждения при кристаллизации. В настоящей ра-

боте исследовали влияние скорости охлаждения и изменения содержания легирующих элементов (в пределах, установленных 

ОСТ 1 90054-72) на свойства бронзы БрО10С2Н3. Для обеспечения различной скорости охлаждения приготовленные сплавы за-

ливали в формы из холодно-твердеющий смеси, стали и графита, для которых скорость охлаждения составила 0,4, 5,0 и 14,6 °С/с 

соответственно. Изучали влияние скорости охлаждения и состава бронзы на интервал кристаллизации, макроструктуру, мик-

роструктуру, теплопроводность, механические и трибологические свойства. С помощью дифференциально-термического ана-

лиза было показано, что легирование бронзы БрО10С2Н3 по верхнему пределу приводит к снижению температуры солидуса на 

40 °С, что следует учитывать при деформационной и термической обработках. Увеличение скорости охлаждения при затвердева-

нии слитков из бронзы БрО10С2Н3 приводит к значительному измельчению зерна, изменяет количество, размер и морфологию 

фаз. Так, например, при литье в металлическую и графитовую формы уменьшается размер и повышается сферичность частиц 

свинца. Изменение содержания Sn в пределах, установленных ОСТ, оказывает значительное влияние на долю интерметалли-

ческой фазы γ-(Cu,Ni)3Sn. Увеличение скорости охлаждения практически не влияет на теплопроводность бронзы БрО10С2Н3, 

но приводит к повышению твердости на 30 HB, а также предела текучести и предела прочности при испытаниях на растяжение. 

Трибологические исследования, проведенные по схеме «вал – частичный вкладыш» в среде керосина со стальным контртелом, 

показали, что увеличение скорости охлаждения при затвердевании приводит к повышению интенсивности изнашивания брон-

зы с ~0,4 ·10–8 до ~1,2·10–8, а изменение состава в пределах ОСТ практически не влияет на интенсивность изнашивания, но вы-

зывает небольшой рост коэффициента трения. 

Ключевые слова: антифрикционная бронза, БрО10С2Н3, скорость охлаждения, интенсивность износа, механические свойства, 

микроструктура.
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Введение

Оловянные бронзы обладают высокими проч-

ностными, коррозионными и антифрикционны-

ми свойствами [1, 2]. Они применяются в маши-

ностроении в деталях, работающих на трение 

при средних нагрузках и скоростях скольжения. 

В частности, изделия из бронзы БрО10С2Н3 ис-

пользуются в узлах системы торможения самолетов 

[3]. Этот материал в коде UNS (США) имеет обо-

Effect of cooling rate on C92900 bronze microstructure and properties

V.E. Bazhenov1, A.Yu. Titov1, I.V. Shkalei2, A.V. Sannikov1, A.A. Nikitina1, I.V. Plisetskaya1, A.I. Bazlov1, 
A.M. Mezrin2, A.V. Koltygin1
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Abstract: In the mechanical engineering, antifriction tin bronzes are used for the manufacture of friction parts. For example, the C92900 

bronze has found use in aircraft braking system components. One of the ways to improve the properties of leaded tin bronzes is to increase the 

cooling rate during solidification. This paper studies the effect of the cooling rate and changes in the content of alloying elements within the 

limits established by the C92900 bronze industry standard OST 1 90054-72. In order to provide different cooling rates, the prepared alloys 

were casted into molds made of resin-bonded sand, steel and graphite with cooling rates  0.4, 5.0, and 14.6 °C/s, respectively. The influence of 

the cooling rate and the bronze composition on the freezing range, macrostructure, microstructure, thermal conductivity, mechanical, and 

tribological properties were investigated. Differential thermal analysis demonstrated that the upper-limit alloying of C92900 bronze leads to a 

decrease of the solidus temperature by 40 °C, which should be considered during deformation processing and heat treatment. An increase in the 

cooling rate during C92900 bronze ingot solidification provides a significant grain refinement and changes the amount, size and morphology 

of phases. For example, in case of metallic and graphite mold casting, the size of lead particles decreases, and its circularity increases. The 

change in the Sn content within the range established by the industrial standard has a significant effect on the γ-(Cu,Ni)3Sn intermetallic phase 

fraction. The increase in the cooling rate has no significant effect on the C92900 bronze thermal conductivity but increases hardness by 30 HB 

as well as cooling rate and yield strength and ultimate tensile strength. Wear tests carried out in accordance with the «shaft – partial insert» 

scheme in a kerosene medium using a steel counterbody showed that an increase in the cooling rate during solidification leads to an increase in 

the bronze wear rate from ~0.4 ·10–8 to ~1.2·10–8. The change in the bronze composition within the industrial standard range has practically 

no effect on the wear rate but leads to a slight increase of the coefficient of friction. 

Keywords: аntifriction bronze, C92900, cooling rate, wear rate, mechanical properties, microstructure.
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значение C92900 [4]. Требования к механическим 

свойствам бронзы БрО10С2Н3 невысоки: предел 

прочности — 250 МПа, относительное удлине-

ние — 5 % и твердость — 75 HB [5].

В соответствии с литературными данными ми-

кроструктура бронзы БрО10С2Н3 состоит из твер-

дого раствора на основе меди (Cu), богатой оловом 

интерметаллидной фазы δ-Cu31Sn8 и твердого 
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раствора на основе свинца (Pb) [1—3, 6, 7]. Мед-

ный твердый раствор обеспечивает пластичность 

и является матрицей для остальных структурных 

составляющих. Интерметаллидное соединение с 

оловом обеспечивает несущую способность благо-

даря своей когерентности с матрицей и повышает 

сопротивление износу из-за своей более высокой 

твердости, а частицы свинца способствуют обра-

зованию твердой смазочной пленки на трущихся 

поверхностях, а также улучшают обрабатывае-

мость [8—11]. Никель в бронзе способствует сни-

жению скорости окисления [12]. 

Известно, что бронзы, содержащие 10 мас.% Sn, 

обладают широким интервалом кристаллизации, 

и при малых скоростях охлаждения в структуре 

слитка наблюдается большая доля усадочной по-

ристости [1, 5, 13]. Снизить пористость можно за 

счет уменьшения ширины двухфазной области, 

формирующейся в затвердевающем слитке, увели-

чив скорость охлаждения или обеспечив направ-

ленное затвердевание [5, 14—16]. 

Повышение скорости охлаждения при литье 

оловянно-свинцовых бронз приводит к увели-

чению прочности, твердости, циклической дол-

говечности и относительного удлинения [2, 6, 

17—19]. Сравнительное изучение поведения бронз 

различного состава показало, что прямой связи 

между механическими свойствами и износостой-

костью нет [9]. 

В наибольшей степени характеристики износа 

бронзы определяются микроструктурой сплава 

[9]. Увеличение скорости охлаждения при получе-

нии изделий из оловянно-свинцовых бронз при-

водит к росту объемной доли интерметаллидной 

фазы в структуре и уменьшению размеров частиц 

свинца [3, 17, 20—23]. Было обнаружено, что по-

вышение скорости охлаждения приводит к уве-

личению износа [6, 17—19]. Так, авторы работы 

[19] утверждают, что для обеспечения высокого 

сопротивления износу необходимо образование 

крупных скоплений интерметаллидной фазы и 

(Pb). Хотя по поводу влияния (Pb) имеется и дру-

гое мнение, основанное на том, что трибологиче-

ские свойства выше, когда частицы смазывающей 

фазы имеют малый размер, поскольку в этом слу-

чае образуется большее их количество, что приво-

дит к более равномерному образованию смазыва-

ющей пленки [24]. 

Целью настоящей работы являлось изучение 

влияния скорости охлаждения и содержания ле-

гирующих элементов на макроструктуру, микро-

структуру, механические и трибологические свой-

ства бронзы БрО10С2Н3. 

Материалы 
и методики исследования

Готовили образцы бронзы БрО10С2Н3 двух со-

ставов: по нижнему (Н) и верхнему (В) пределам 

легирования в соответствии с ОСТ 1 90054-72. 

В качестве шихты использовали медь М1, олово 

О1пч, свинец С1 и никель Н1. Для удобства вве-

дения никеля готовили лигатуру Cu—10мас.%Ni. 

Плавку сплава и лигатуры вели в высокочастотной 

индукционной печи в графитошамотном тигле. 

При получении лигатуры после расплавления ме-

ди вводили никель при температуре 1250—1300 °С. 

Для выплавки сплава в тигель загружали медь и 

лигатуру Cu—10мас.%Ni. Чтобы создать восста-

новительную атмосферу, на поверхность распла-

ва наносили бой электродного графита марки ГЭ 

(ТУ 1915-086-00200851-2007). При температуре 

~1200 °С вводили олово. Цинк добавляли в послед-

нюю очередь, после чего производили разливку 

сплава. Состав сплавов, определенный с помощью 

оптического эмиссионного спектрометра Bruker 

Q4 Tasman (Германия), приведен в таблице. 

Для обеспечения различной скорости охлажде-

ния приготовленные сплавы заливали в формы из 

холодно-твердеющий смеси (ХТС), стали и графи-

та. Формы из ХТС получали с использованием аль-

фа-сет процесса. При этом применяли смолу марки 

ФС-01 (ТУ 2221-010-38267160-2012) и отвердитель 

А-30 (ТУ 2494-001-95197502-2006) («Интема групп», 

Россия). Стальная изложница была изготовлена из 

стали Ст.3, а графитовая — из малозольного гра-

фита марки ГМЗ. Температура заливки распла-

ва в формы составляла 1100 °С. В формах из ХТС 

и стали были получены цилиндрические слитки 

Состав бронзы БрО10С2Н3

C92900 bronze composition

Сплав
Основные компоненты, мас.%

Cu Sn Ni Pb

Н 

(по нижнему пределу)

Ост. 8,99 2,85 2,29

В 

(по верхнему пределу)

Ост. 11,23 3,99 3,41

БрО10С2Н3 

(ОСТ 1 90054-72)

Ост. 9–11 3–4 2,0–3,25
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одинаковой высоты 150 мм и диаметром 60 и 35 мм 

соответственно, а в графитовой — прямоугольный 

слиток сечением 20×120 мм и высотой 100 мм. Для 

определения скорости охлаждения в момент за-

ливки в расплав погружали хромель-алюмелевые 

термопары и осуществляли запись их показаний до 

полного охлаждения слитков с помощью термоиз-

мерителя BTM-4208SD («Lutron», Израиль). 

Микроструктуру сплавов и содержание эле-

ментов в фазах исследовали с помощью сканирую-

щего электронного микроскопа (СЭМ) Vega SBH3 

(«Tescan», Чехия) с приставкой энергодисперсион-

ного микроанализа Oxford. Долю фаз в структуре, 

а также размеры и форму фазовых составляющих 

определяли в программе анализа изображений 

ImageJ 1,52a («National Institutes of Health», США) 

с использованием таких параметров, как диаметр 

Ферета и сферичность (C). Диаметр Ферета пред-

ставляет собой максимальное расстояние меж-

ду двумя касательными к контуру измеряемого 

объекта [25]. Он используется в том случае, когда 

измеряемые объекты (в данном случае фазы в ми-

кроструктуре сплава) имеют неправильную фор-

му. Сферичность позволяет оценить, насколько 

близки анализируемые объекты по своей форме к 

окружности, и вычисляется по уравнению [25]

C = 4πS/P2,  (1)

где S и P — площадь и периметр объекта.

Можно видеть, что при подстановке в формулу 

(1) уравнений для площади и периметра окружно-

сти значение С = 1, т.е. чем ближе значение сфе-

ричности к единице, тем ближе объект к окруж-

ности. 

Макроструктуру сплавов исследовали на опти-

ческом микроскопе Axio Observer.D1m («Carl Zeiss», 

Германия). Выявление границ зерен осущест-

вляли, используя травитель состава 5 г FeCl3 +

+ 15 мл HCl + 50 мл H2O. Размер зерна определя-

ли методом секущих с помощью программы Sizer 

(каф. МЦМ НИТУ «МИСиС»).

Температуры ликвидуса и солидуса сплава оце-

нивали с помощью дифференциальной сканиру-

ющей калориметрии (ДСК) на анализаторе SDT 

Q600 фирмы «TA Instruments» (США). Испытания 

проводили в атмосфере аргона при скоростях на-

грева и охлаждения 10 °С/мин. 

Фазовый состав сплавов определяли рент-

генофазовым анализом на дифрактометре D8 

ADVANCE («Bruker», США) в монохроматическом 

излучении CuKα.

Твердость по Бринеллю измеряли на универ-

сальном твердомере NEMESIS 9001 («INNOVA-

TEST», Нидерланды). Параметры испытания бы-

ли следующие: шарик диаметром 2,5 мм, нагруз-

ка — 62,5 кгс (613 Н), время выдержки под нагруз-

кой — 10 с.

Электропроводность бронз определяли с по-

мощью вихревого структуроскопа ВЭ-27НЦ/4-5 

(НПП «Сигма», Россия) с пределами измерения 

5—37 МСм/м. Далее для вычисления теплопро-

водности (λ) использовали эмпирическое соот-

ношение, связывающее теплопроводность с элект-

ропроводностью, предложенное Смиттом и Пал-

мером [26], которое имеет вид

λ = AL0Tσ + B,  (2)

где L0 — число Лоренца, T — температура, σ — электро-

проводность, A и B — эмпирические константы 

(для медных сплавов A = 0,967, B = 7,53 Вт/(м·К) [26]).

Механические свойства исследовали на ци-

линдрических образцах диаметром 5 мм и длиной 

рабочей части 60 мм. Испытания на растяжение 

проводили на универсальной испытательной ма-

шине 5569 («Instron», США). Для каждого сплава и 

скорости охлаждения испытывали по три образца.

Кривые равновесной и неравновесной кристал-

лизации рассчитывали с использованием про-

граммы Thermo-Calc [27] и термодинамической 

базы TCBIN (Binary alloys database) [28].

Трибологические исследования проводили по 

схеме «вал — частичный вкладыш» с помощью 

трибометра Т-05 («The Institute for Sustainable Tech-

nologies», Польша). Образец-вкладыш представлял 

собой параллелепипед из исследуемой бронзы с 

размерами 15,75×10,00 ×6,35 мм, имеющий ради-

усную проточку под контробразец в форме кольца 

диаметром 35 мм из стали 30Х3ВА. Поверхность 

контробразца подвергали азотированию. Для каж-

дого сплава и скорости охлаждения испытывали 

по два образца. Испытания проводили в среде ке-

росина марки ТС-1 при комнатной температуре, 

но в ходе испытаний она повышалась до 80—90 °С. 

Скорость скольжения и нагрузка составляли υ =

= 2 м/с и N = 627 Н соответственно. Продолжи-

тельность испытания — 1 ч.

Линейную интенсивность изнашивания (Ih) 

вычисляли по формуле

Ih = h/L = h/(υt),  (3)

где h — линейный износ, L — путь трения, υ — ско-

рость скольжения и t — время испытания. 
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Линейный износ (h, м) рассчитывали по урав-

нению

h = Δm/(Sρ),  (4)

где Δm — изменение массы, возникающее после 

истирания образца, S — площадь рабочей поверх-

ности образца и ρ — плотность бронзы.

Массы образцов до и после испытаний измеря-

ли на весах Kern 770 с точностью до 1 мг. Площадь 

поверхности образца, контактирующая с контр-

телом, составила 1 см2, а плотность бронзовых об-

разцов, определенная с помощью гидростатиче-

ского взвешивания, — 8873 кг/м3.

После испытания на износ сразу же проводили 

дополнительное испытание по оценке коэффи-

циента трения. Для этого привод вращения оста-

навливали и при установившейся температуре 

обнуляли показания датчика силы трения. Далее 

привод снова включали на 5 мин и фиксировали 

силу трения. Коэффициент трения (μ) вычисляли 

как отношение силы трения в установившемся ре-

жиме к нагрузке μ = Fтр /N.

Результаты 
и их обсуждение

На рис. 1 представлены кривые охлажде-

ния, записанные при заливке слитков из бронзы 

БрО10С2Н3 в формы из ХТС, стали и графита. 

Поскольку заливали слитки из сплавов, по со-

ставу соответствующих нижнему (Н) и верхнему 

(В) пределам легирования, для каждого материа-

ла формы было получено по 2 кривые. Были вы-

числены средние значения скорости охлаждения 

(νохл) в интервале от температуры заливки, рав-

ной 1100 °С, до 400 °С. Минимальная ее величина 

(0,4 °С/с) была получена при заливке бронзы в фор-

му из ХТС. При использовании стальной и графи-

товой форм скорость охлаждения составила 5,0 и 

14,6 °С/с соответственно, т.е. по сравнению с лить-

ем в форму из ХТС значения νохл повысились в 12,5 

и 36,5 раза соответственно. Следует учитывать, что 

полученная разница в скоростях охлаждения обе-

спечивается не только отличием теплофизических 

свойств материалов, но и разницей в размерах от-

ливаемых заготовок.

По результатам дифференциальной скани-

рующей калориметрии (рис. 2) для сплава, ле-

гированного по нижнему пределу, температуры 

ликвидуса и солидуса составили 1002 °С и 829 °С 

соответственно, а легирование сплава по верхнему 

Рис. 1. Кривые охлаждения, записанные в ходе заливки 

слитков БрО10С2Н3 в формы из ХТС, 

стали и графита

Цифры на графике показывают среднюю скорость охлаждения 

в интервале температур 1100–400 °С

Fig. 1. Cooling curves recorded during C92900 

ingot casting into resin-bonded sand, steel 

and graphite molds

Numbers in the graph indicate average cooling rate 

in the 1100–400 °С temperature range

Рис. 2. Кривые ДСК для бронзы БрО10С2Н3, 

легированной по нижнему (сплав Н) 

и верхнему (сплав В) пределам

Fig. 2. DSC curves for C92900 bronze alloyed 

by the lower (Н alloy) and upper (В alloy) limits
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пределу приводит к их снижению до 990 °С и 787 °С 

соответственно. 

Таким образом, варьирование состава бронзы 

БрО10С2Н3 в пределах, установленных ОСТ, мо-

жет приводить к изменению температуры солиду-

са на 40 °С, что необходимо учитывать в случае 

проведения последующей деформационной или 

термической обработки.

На рис. 3 представлена макроструктура спла-

вов Н и В при заливке в формы из стали и гра-

фита. Видно, что варьирование состава сплава 

в пределах, указанных в стандарте для бронзы 

БрО10С2Н3, не приводит к изменению макро-

структуры. Влияние на размер зерна в сплавах ока-

зывает только скорость охлаждения. 

Размер зерна бронзы БрО10С2Н3 (сплавы Н и В) 

в зависимости от скорости охлаждения представ-

лен на рис. 4. Видно, что ее увеличение с 0,4 до 

5 °С/с приводит к уменьшению размера зерна с 

1920 до 229 мкм для сплава Н и с 1600 до 202 мкм 

для сплава В, т. е. зерно измельчается в 7—8 раз. 

Дальнейшее повышение скорости охлаждения, 

обеспечиваемое при литье в графитовую форму, 

способствует снижению размера зерна до 74 и 

90 мкм для сплавов Н и В соответственно. Влияние 

состава сплава на размер зерна в сравнении со ско-

ростью охлаждения не столь значительно. 

На рис. 5 представлена микроструктура бронзы 

БрО10С2Н3, легированной по нижнему и верхне-

му пределам при заливке в формы из ХТС, стали 

Рис. 3. Макроструктура бронзы БрО10С2Н3, залитой в стальную (а, б) и графитовую (в, г) формы

а, в – легирование по нижнему пределу (сплав Н); б, г – по верхнему (сплав В)

Fig. 3. Macrostructure of C92900 bronze casted into steel (а, б) and graphite (в, г) molds

а, в – lower limit alloying (Н alloy); б, г – upper limit alloying (В alloy)

a

в г

б
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и графита. Помимо твердого раствора на основе 

меди, обозначенного на снимках микроструктур 

(Cu), в структуре сплава имеются интерметаллид-

ная фаза γ-Cu3Sn, твердый раствор на основе свин-

ца (Pb) и твердый раствор на основе меди (Cu)′, от-

личный по составу от (Cu).

Видно, что с увеличением скорости охлаждения 

уменьшается размер дендритных ячеек твердого 

раствора на основе меди (Cu) и других фазовых со-

ставляющих, а частицы (Pb) сфероидизируются. 

Разницу в содержании олова между фазами (Cu) 

и (Cu)′ установить достаточно сложно, поскольку в 

дендритах медного твердого раствора наблюдается 

значительная дендритная ликвация. Так, содер-

жание Sn в центре и на границах дендритных ячеек 

сплавов, полученных в формах из стали и графи-

та, составляет ~ 2 и 8 ат.% соответственно. В фазе 

(Cu)′ концентрация Sn достигает 3,5—4,0 ат.%. Зна-

чительное различие между указанными выше фа-

зами можно установить по содержанию Ni. Так, в 

(Cu) содержится 3—4 ат.% Ni в сплаве Н и 4—5 ат.% 

Ni в сплаве В, а в (Cu)′ — около 0,7 ат.% Ni. 

Таким образом, ликвация Ni значительно мень-

ше, чем Sn. Также следует отметить, что скорость 

охлаждения практически не влияет на содержание 

Ni в указанных выше фазах. 

В работах [1—3, 6, 7], основываясь на анализе 

двойной диаграммы состояния Cu—Sn [29], ука-

зывается, что богатая оловом интерметаллидная 

фаза δ-Cu31Sn8 образуется в результате эвтекто-

идного превращения. В то же время авторы рабо-

ты [30] изучали процесс кристаллизации сплава 

Cu—15мас.%Ni—8мас.%Sn. Образцы сплава зака-

ливали с разных температур из жидкого и твердого 

состояний. Было установлено, что при закалке с 

температур 870—750 °С в структуре сплава наблю-

дались твердый раствор на основе меди (Cu) и фаза 

γ-(Cu,Ni)3Sn со структурой DO3, расположенная 

по границам дендритных ячеек и представляющая 

собой вырожденную эвтектику. Формирование 

этой фазы из жидкости также было подтверждено 

с помощью термодинамических расчетов [31]. 

В работе [8] авторы обнаружили, что помимо 

частиц свинца, равномерно распределенных в ма-

трице, имеются частицы свинца, которые зароди-

лись на частицах и вокруг частиц интерметаллида 

Cu—Sn, расположенных по границам дендритных 

ячеек, что также свидетельствует об образовании 

интерметаллидной фазы по эвтектической реак-

ции.

В связи с отсутствием термодинамической 

базы, включающей все компоненты бронзы 

БрО10С2Н3, в программном пакете Thermo-Calc 

был проведен расчет равновесной и неравновес-

ной (по модели Шейля—Гулливера) кристаллиза-

ции для двойных сплавов Cu—Sn, содержащих 9 и 

11 мас.% Sn (рис. 6). Известно, что никель неогра-

ниченно растворим как в жидкой, так и в твердой 

меди, а значит, он не будет образовывать новых 

фаз. Что же касается свинца, то он кристалли-

зуется в виде отдельной фазы (Pb) в самом конце 

процесса кристаллизации. Исходя из этого можно 

предположить, что для двойных сплавов Cu—Sn и 

бронзы БрО10С2Н3 путь кристаллизации должен 

быть схож. При равновесной кристаллизации в 

структуре обоих сплавов должны сформировать-

ся только кристаллы (Cu), а при неравновесной — 

возможно появление интерметаллической фазы 

γ-Cu3Sn по эвтектической реакции. 

Таким образом, наиболее вероятным механиз-

мом образования интерметаллической фазы при 

неравновесной кристаллизации в структуре оло-

вянистых бронз является эвтектическое, а не эв-

тектоидное превращение.

Содержание элементов в фазе Cu3Sn, опреде-

ленное с помощью микрорентгеноспектрального 

анализа, в зависимости от скорости охлаждения 

для сплавов Н и В представлено на рис. 7. Посколь-

Рис. 4. Размер зерна слитков из бронзы БрО10С2Н3 

в зависимости от скорости охлаждения

Fig. 4. Grain size vs. cooling rate 

for C92900 bronze ingots
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Рис. 5. Микроструктура бронзы БрО10С2Н3, залитой в формы из ХТС (а, б), стали (в, г) и графита (д, е)

а, в, д – легирование по нижнему пределу (сплав Н); б, г, е – по верхнему (сплав В)

Fig. 5. Microstructure of C92900 bronze casted into resin-bonded sand (а, б), steel (в, г) and graphite (д, е) molds

а, в, д – lower limit alloying (Н alloy); б, г, е – upper limit alloying (В alloy)

a

в г

е

б

д
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ку Cu и Ni неограниченно растворимы друг в друге 

как в жидком, так и в твердом состояниях [32], эта 

фаза является тройной γ-(Cu,Ni)3Sn, но для про-

стоты обозначим ее как двойную (Cu3Sn). Видно, 

что содержание в ней Ni и Sn в сплавах H и B при 

заливке в форму из ХТС (νохл = 0,4 °С/с) практи-

чески совпадает (13—14 и 25 ат.% соответственно). 

При скоростях охлаждения 5 и 14,6 °С/с (заливка в 

формы из стали и графита соответственно) состав 

фазы Cu3Sn практически одинаков, но отличает-

ся для сплавов Н и В: для сплава, легированного 

по нижнему пределу, содержания Ni и Sn в фазе 

Cu3Sn составляют 7,5 и 22 ат.% соответственно, а 

для сплава, легированного по верхнему пределу, — 

10 и 24 ат.%. 

Таким образом, увеличение скорости охлажде-

ния приводит к снижению концентрации никеля 

в фазе Cu3Sn. 

На рис. 8 показано влияние скорости охлаж-

дения на объемную долю фаз в структуре бронзы 

БрО10С2Н3 (сплавы Н и В). Видно, что наиболь-

шее влияние она оказывает на содержание фазы 

(Cu)′. Так, при малой ее величине (νохл = 0,4 °С/с), 

реализуемой при литье в формы из ХТС, доля этой 

фазы максимальна, и для сплавов H и B она со-

ставляет 4,7 и 7,5 об.% соответственно. Повышение 

скорости охлаждения до 5 °С/с приводит к сниже-

Рис. 6. Рассчитанные в программе Thermo-Calc 

кривые равновесной и неравновесной 

(по модели Шейля–Гулливера) кристаллизации 

для двойных сплавов Cu–9мас.%Sn и Cu–11мас.%Sn

Fig. 6. Equilibrium and non-equilibrium 

(by the Scheil–Gulliver model) solidification pathways 

calculated via Thermo-Calc software for Cu–9wt.%Sn 

and Cu–11wt.%Sn binary alloys

Рис. 7. Содержание Ni и Sn в фазе Cu3Sn 

в бронзе БрО10С2Н3 в зависимости 

от скорости охлаждения

Fig. 7.  Ni and Sn contents in the Cu3Sn phase 

vs. cooling rate for C92900 bronze

Рис. 8. Объемная доля фаз в бронзе БрО10С2Н3 

в зависимости от скорости охлаждения

Fig. 8. Volume fractions of phases vs. cooling rate 

for C92900 bronze
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нию доли фазы (Cu)′ до 0,9 и 0,6 об.% для сплавов Н 

и В соответственно. В структуре сплавов, получен-

ных литьем в графитовые формы (νохл = 14,6 °С/с), 

данная фаза вообще отсутствует. 

Обычно увеличение скорости охлаждения при-

водит к росту доли неравновесных фаз в структуре 

сплава [33]. По всей видимости, в данном случае 

фаза (Cu)′ образуется не при кристаллизации спла-

ва, а в ходе его охлаждения в твердом состоянии, 

и повышение скорости охлаждения не позволило 

реализоваться фазовому превращению, по которо-

му формируется фаза (Cu)′. 
Объемная доля твердого раствора на основе 

свинца (Pb) практически не меняется при увели-

чении скорости охлаждения, а также мало зави-

сит от содержания свинца в сплаве и составляет 

~2 об.%. Что же касается фазы Cu3Sn, можно ви-

деть, что в сплаве, легированном по нижнему 

пределу, ее содержание не меняется и составляет 

~4 об.%. В сплаве, легированном по верхнему пре-

делу, с ростом νохл доля фазы Cu3Sn снижается и 

составляет 9,0, 7,8 и 6,7 об.% при скоростях охлаж-

дения 0,4, 5,0 и 14,6 °С/с соответственно. 

По данным работы [3] доля фазы Cu3Sn в струк-

туре бронзы БрО10С2Н3 должна составлять 4,5—

9,0 об.%. Полученные результаты показывают, что 

для выполнения этого условия достаточно обеспе-

чить содержание легирующих элементов в сплаве 

ближе к верхнему пределу легирования.

Изменение скорости охлаждения оказывает 

слабое влияние на диаметр Ферета и сферич-

ность частиц фаз Cu3Sn и (Cu)′, и поэтому оно 

не рассматривается. На рис. 9 представлены ди-

аметр Ферета и показатель сферичности частиц 

фазы (Pb) в бронзе БрО10С2Н3 в зависимости от 

скорости охлаждения для сплавов, легирован-

ных по нижнему (Н) и верхнему (В) пределам. 

Видно, что оба показателя у них практически не 

отличаются. 

Что же касается фазы (Pb), то на форму ее час-

тиц скорость охлаждения влияет значительно. 

При νохл = 0,4, 5,0 и 14,6 °С/с диаметр Ферета для 

фазы (Pb) составляет ~ 3,7, 2,8 и 2,4 мкм соответ-

ственно, т.е. с увеличением скорости охлаждения 

размер частиц свинца в структуре сплава умень-

шается. Сферичность частиц (Pb) при νохл = 0,4, 

5,0 и 14,6 °С/с составляет 0,5, 0,6 и 0,7 соответствен-

но. Отсюда следует, что с увеличением скорости 

охлаждения происходит не только уменьшение 

размера частиц, но и изменение их формы на более 

сферическую.

Результаты рентгенофазового анализа для 

бронзы БрО10С2Н3, полученной в формах из ХТС, 

стали и графита и легированной по нижнему (Н) 

и верхнему (В) пределам, представлены на рис. 10. 

Как видно, удалось идентифицировать только 

твердые растворы на основе меди (Cu) и свинца 

(Pb). Что же касается фазы Cu3Sn, то единствен-

ный пик, характерный для нее, совпадал с пиком 

(Cu). В работе [20] авторы также испытывали труд-

ности при идентификации интерметаллидной 

фазы в оловянистой бронзе. Фазу (Cu)′ не удалось 

идентифицировать, так как она отличается от фа-

зы (Cu) только содержанием Ni и ее пики должны 

практически совпадать с (Cu). Можно видеть, что 

ни скорость охлаждения, ни легирование по верх-

нему и нижнему пределам не привели к измене-

нию фазового состава сплава. 

Известно, что на износостойкость материала 

оказывает влияние температурный режим работы 

изделия [34]. Чем выше теплопроводность (λ), тем 

лучше теплоотвод от кромки, на которой происхо-

дит трение, и тем меньше окисление трущихся ма-

териалов. Также при нагреве снижается твердость 

антифрикционного слоя и увеличивается склон-

Рис. 9. Диаметр Ферета и сферичность частиц 

фазы (Pb) в бронзе БрО10С2Н3 

в зависимости от скорости охлаждения

Fig. 9. Feret diameter and circularity of (Pb) particles 

vs. cooling rate for C92900 bronze
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ность к появлению прихватов и задиров в парах 

трения [35]. 

На рис. 11 представлена теплопроводность 

бронзы БрО10С2Н3, полученной в формах из ХТС, 

стали и графита, легированной по нижнему (Н) и 

верхнему (В) пределам, в зависимости от скоро-

сти охлаждения. Видно, что она практически не 

изменяет теплопроводность сплавов. В гораздо 

большей степени на этот показатель влияет содер-

жание легирующих элементов в бронзе. Так, сплав 

Н имеет теплопроводность λ = 52÷54 Вт/(м·К), а 

сплав В — 44÷46 Вт/(м·К). По данным работы [36] 

для фазы Cu3Sn при температуре 25 °С величина λ 
составляет 72 Вт/(м·К), т.е. превосходит теплопро-

водность медного твердого раствора. С другой сто-

роны, следует учитывать, что в рассматриваемом 

случае в фазе Cu3Sn также растворен никель, что 

может привести к снижению значений λ. Поэтому 

нельзя однозначно сказать, что именно в большей 

степени влияет на теплопроводность сплава — со-

держание Sn и Ni в (Cu) или количество и распре-

деление фазы Cu3Sn. 

При работе сплава на трение очень важной ха-

рактеристикой является его твердость. На рис. 12 

представлена зависимость твердости бронзы 

БрО10С2Н3 от скорости охлаждения для сплавов, 

легированных по нижнему (Н) и верхнему (В) пре-

Рис. 10. Результаты рентгенофазового анализа 

образцов бронзы БрО10С2Н3, залитых в формы 

из холодно-твердеющей смеси (1, 2), стали (3, 4) 

и графита (5, 6)

1, 3, 5 – легирование по нижнему пределу (сплав Н); 

2, 4, 6 – по верхнему (сплав В)

Fig. 10. X-ray diffraction patterns for C92900 bronze 

samples casted into resin-bonded sand (1, 2), steel (3, 4) 

and graphite (5, 6) molds

1, 3, 5 – lower limit alloying (Н alloy); 

2, 4, 6 – upper limit alloying (В alloy)

Рис. 11. Теплопроводность бронзы БрО10С2Н3 

в зависимости от скорости охлаждения

Fig. 11. Thermal conductivity vs. cooling rate 

for C92900 bronze

В

Н

Рис. 12. Твердость бронзы БрО10С2Н3 

в зависимости от скорости охлаждения

Fig. 12. Hardness vs. cooling rate for C92900 bronze



36

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2021  •  Т. 27  •  № 2

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  2021  •  Vol. 27  •  № 2 

делам. Можно видеть, что для сплава H твердость 

при νохл = 0,4, 5,0 и 14,6 °С/с составляет 98, 116 и 

121 HB соответственно, а для сплава В — 103, 128 и 

133 HB. Отсюда следует, что росту твердости спо-

собствуют как повышение скорости охлаждения, 

так и увеличение содержания легирующих эле-

ментов в сплаве. Отметим, что изменение скорости 

охлаждения с 5 до 14,6 °С/с практически не оказы-

вает влияния на твердость сплава.

На рис. 13 представлено влияние скорости 

охлаждения на механические свойства бронзы 

БрО10С2Н3, легированной по нижнему (Н) и верх-

нему (В) пределам. Можно видеть, что с учетом 

доверительного интервала содержание легирую-

щих элементов практически не влияет на пределы 

прочности и текучести бронзы. При νохл = 0,4, 5,0 

и 14,6 °С/с предел текучести составляет σ0,2 = 103, 

222 и 212 МПа, а предел прочности σв = 135, 289 и 

303 МПа. 

На изломах образцов, в особенности получен-

ных в формах из ХТС, в месте разрушения отчет-

ливо наблюдалась усадочная пористость. Этим 

объясняются очень низкие значения пределов те-

кучести и прочности (<150 МПа) и относительного 

удлинения (δ = 1÷5 %), а также значительные до-

верительные интервалы при испытании образцов, 

залитых в форму из ХТС. 

В целом можно заключить, что увеличение ско-

рости охлаждения приводит к увеличению проч-

ности бронзы, а изменение содержания элементов 

в бронзе в пределах ОСТ не оказывает значитель-

ного влияния на механические свойства.

На рис. 14 показано влияние скорости охлажде-

ния на интенсивность изнашивания и коэффици-

ент трения бронзы БрО10С2Н3, легированной по 

Рис. 13. Предел текучести (а) и предел прочности (б) бронзы БрО10С2Н3 в зависимости от скорости охлаждения 

при испытаниях на растяжение

Fig. 13. Tensile yield strength (а) and ultimate tensile strength (б) vs. cooling rate for C92900 bronze

Рис. 14. Интенсивность изнашивания (Ih) 

и коэффициент трения (μ) бронзы БрО10С2Н3 

в зависимости от скорости охлаждения

Fig. 14. Wear rate (Ih) and coefficient of friction (μ) 

vs. cooling rate for C92900 bronze
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нижнему (Н) и верхнему (В) пределам. Несмотря 

на большие величины доверительных интервалов, 

видно, что повышение скорости охлаждения с 0,4 

до 5,0—14,6 °С/с приводит к увеличению интен-

сивности изнашивания с ~0,4·10–8 до ~1,2·10–8, а 

коэффициента трения с ~0,04 до 0,06. Химический 

состав бронзы практически не влияет на интен-

сивность изнашивания. Полученные результа-

ты свидетельствуют о том, что на износ бронзы 

БрО10С2Н3 в большей степени оказывают влия-

ние не доли фаз Cu3Sn и (Pb), а их размер и распре-

деление в структуре сплава, которые зависят от 

скорости охлаждения. 

Таким образом, получение заготовок из бронзы 

БрО10С2Н3 в формах из стали и графита обеспе-

чивает более высокие механические свойства, но в 

то же время приводит к небольшому снижению из-

носостойкости, что следует учитывать при выборе 

способа литья заготовок из этого материала. 

Выводы

1. Легирование бронзы БрО10С2Н3 по верхнему 

пределу, установленному ОСТ, приводит к сниже-

нию температуры солидуса на 40 °С, что следует 

учитывать при назначении режимов деформаци-

онной и термической обработок.

2. Увеличение скорости охлаждения с 0,4 до 

14,6 °С/с при затвердевании слитков из бронзы 

БрО10С2Н3 приводит к значительному измельче-

нию зерна — с 1800 до 80 мкм. При этом изменение 

состава бронзы в пределах, установленных ОСТ, 

практически не оказывает влияния на размер зерна.

3. Скорость охлаждения при затвердевании 

влияет как на количество, так и на размер и мор-

фологию фаз в структуре бронзы БрО10С2Н3. При 

увеличении скорости охлаждения уменьшается 

размер и повышается сферичность частиц свин-

ца. Что же касается фазы γ-(Cu,Ni)3Sn, то на ее ко-

личество в структуре бронзы в большей степени 

оказывает влияние содержание олова, и ее более 

высокая доля наблюдается при легировании по 

верхнему пределу содержания легирующих ком-

понентов в сплаве. 

4. Теплопроводность исследуемой бронзы 

практически не зависит от скорости охлаждения 

и составляет 45—55 Вт/(м·К). Что же касается твер-

дости, то она увеличивается как при повышении 

скорости охлаждения, так и при легировании по 

верхнему пределу. Минимальное ее значение со-

ставило 100 HB, а максимальное — 130 HB.

5. Увеличение скорости охлаждения приводит 

к повышению прочности бронзы, а изменение со-

держания легирующих элементов в пределах ОСТ 

не оказывает значительного влияния на механиче-

ские свойства. Так, предел прочности при увели-

чении скорости охлаждения с 0,4 до 14,6 °С/с вырос 

со 150 до 300 МПа.

6. Изменение состава бронзы БрО10С2Н3 в 

пределах ОСТ практически не влияет на интен-

сивность изнашивания. Что же касается влияния 

скорости охлаждения, то ее повышение приводит 

к увеличению интенсивности изнашивания изде-

лий из бронзы.
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Аннотация: Изучено влияние обработки перегревом расплава (Melt Superheating Treatment – MST) для сплавов системы Al–Sn. 

Чтобы определить оптимальную температуру перегрева, были измерены температурные зависимости кинематической вязкости, 

удельного электросопротивления, плотности и поверхностного натяжения расплавов Al–Sn с содержанием олова 10, 20, 30, 40 

и 50 мас.%. По результатам измерения для каждого образца сплава Al–Sn определено значение температуры t*, при нагреве до 

которой происходят разрушение микронеоднородного состояния и структурный переход гетерогенная жидкость → гомогенная 

жидкость. Перегрев расплава (MST) приводит к уменьшению вязкости расплава. Установлено, что температура t* повышается 

с ростом концентрации олова в расплаве Al–Sn. Увеличение содержания олова в расплаве Al–Sn также приводит к снижению 

абсолютных значений кинематической вязкости и поверхностного натяжения, в то время как удельное электросопротивление и 

плотность повышаются. Таким образом, был определен режим обработки расплава перегревом для сплавов Al–Sn. Исследовано 

влияние MST расплава Al–50мас.%Sn на микроструктуру и механические свойства слитка с целью определения структурной 

чувствительности к степени перегрева расплавов и поиска новой стратегии улучшения формообразующей способности двухфаз-

ной структуры сплавов Al–Sn. Полученные результаты показали, что методы определения удельного сопротивления и вязкости 

более чувствительны и эффективны для оценки температуры перегрева расплава (режима MST). Выявлено, что требуемая моди-

фицированная структура слитка Al–Sn может быть сформирована под обычные условия литья, процесс MST может способство-

вать формированию модифицированной структуры слитка за счет увеличения времени затвердевания и уменьшения средней 

скорости затвердевания за счет снижения вязкости расплава после перегрева.

Ключевые слова: расплавы Al–Sn, микрогетерогенность, Melt Superheating Treatment (MST), удельное сопротивление, вязкость, 

плотность, поверхностное натяжение, кристаллизация.
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Abstract: The study covers the effect of Melt Superheating Treatment (MST) for Al–Sn alloys. To determine the optimal superheating 

temperature, the authors measured the temperature dependences of the kinematic viscosity, electrical resistivity, density and surface tension 

of Al–Sn melts with tin contents of 10, 20, 30, 40, and 50 wt.%. According to the measurement results, the temperature t* was determined for 
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Введение

В практике производства для модифицирова-

ния структуры и повышения механических харак-

теристик слитка используется перегрев расплава 

(Melt Superheating Treatment — MST) [1], заключа-

ющийся в его высокотемпературной обработке с 

последующим быстрым охлаждением до темпе-

ратуры заливки и выдержкой в течение короткого 

времени перед заливкой. Применение MST приво-

дит к модифицированию микроструктуры спла-

вов без добавления элементов-модификаторов: 

первичная фаза и эвтектическая структура значи-

тельно уменьшаются в размерах. Установлено, что 

микроструктура слитка зависит от температуры 

перегрева и скорости охлаждения при затвердева-

нии. Результаты опытов и наблюдений показыва-

ют, что перегрев расплава способствует увеличе-

нию времени затвердевания, уменьшению средней 

скорости затвердевания и вязкости расплава. 

Тем не менее точный механизм MST до сих пор 

не совсем понят, и есть расхождения в предложен-

ных объяснениях [2—9]. Одно из наиболее распро-

страненных объяснений влияния MST на литую 

структуру сплавов — структурный переход в жидких 

металлических сплавах «гетерогенная жидкость — 

гомогенная жидкость» при нагреве до определенной 

температуры [10—13]. Разрушение микрогетероген-

ной структуры расплава и перевод его в однородное 

на атомном уровне состояние при последующем ох-

лаждении и кристаллизации даже со скоростями по-

each Al–Sn alloy sample. Heating to this temperature breaks down the micro-inhomogeneous state and leads to the heterogeneous liquid – 

homogeneous liquid structural transition. Melt superheating (MST) results in a decrease in melt viscosity. It was found that the temperature 

t* rises with increasing tin concentration in the Al–Sn melt. An increase in the tin content in the Al–Sn melt also leads to a decrease in the 

absolute values of kinematic viscosity and surface tension, while the electrical resistivity and density increase accordingly. Thus, the Melt 

Superheating Treatment (MST) mode for Al–Sn alloys was determined. The effect of MST of Al–50wt.%Sn melt on the microstructure and 

mechanical properties of the ingot was studied in order to determine the structural sensitivity to the degree of melt overheating, and to find a 

new strategy to improve the shaping ability of the Al–Sn alloy two-phase structure. The results demonstrated that the method of resistivity and 

viscosity determination are more sensitive and effective for melt superheating temperature (MST mode) evaluation. In addition, the desired 

modified Al–Sn ingot structure can be formed under normal casting conditions; MST can contribute to the modified ingot structure formation 

by increasing the solidification time and decreasing the average solidification rate by reducing melt viscosity after superheating.

Keywords: Al–Sn melts, microheterogeneity, Melt Superheating Treatment (MST), resistivity, viscosity, density, surface tension, crystalli-

zation.
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рядка 1—10 °C/с приводят к увеличению переохлаж-

дения на фронте кристаллизации и, как следствие, 

формированию структуры, подобной модифициро-

ванной, что, в свою очередь, способствует повыше-

нию уровня механических свойств слитка. 

Под микрогетерогенным состоянием распла-

ва понимается наличие в нем дисперсных частиц, 

обогащенных одним из компонентов, которые 

взвешены в окружающей среде иного состава и 

отделены от нее четкой межфазной поверхностью. 

Температуру, при нагреве до которой микрогетеро-

генность разрушается и расплав переходит в гомо-

генное на атомном уровне состояние, определяют 

по точке ветвления температурных зависимостей 

структурно-чувствительных характеристик рас-

плава (вязкости, плотности, электросопротивле-

ния и т.д.) и из дифракционных данных [14]. 

Сплавы Al—Sn известны своими антифрик-

ционными свойствами, их применяют в качестве 

материала для подшипников и опор скольжения. 

Благодаря высокой коррозионной стойкости, де-

шевизне и малому удельному весу эти материалы 

могут применяться взамен бронз и даже баббитов. 

Наиболее распространен алюминиево-оловянный 

сплав, содержащий 20 %1 олова и 1 % меди, кото-

1 Здесь и далее имеются в виду мас.%, если не указано 

иное.
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рый используется в биметаллических подшип-

никах скольжения. Разработаны Al—Sn-сплавы с 

содержанием олова на уровне 30 % [15]. Основное 

направление совершенствования технологии алю-

миниевых антифрикционных сплавов с мягкой 

структурной составляющей на основе олова — варьи-

рование легирующих добавок (медь, кремний, 

магний) [16, 17]. 

В этой связи актуально изучение возможности 

MST для алюминиево-оловянных сплавов, тем 

более уже есть положительный опыт применения 

MST в литейном производстве сплава Al—50%Sn, 

который востребован в качестве лигатуры при 

производстве титановых сплавов. Ее использова-

ние предполагает прокатку с водяным охлаждени-

ем, что часто сопровождается отбраковкой метал-

ла из-за расслоения по границам раздела фаз. 

Ранее установлено [18], что разрушение микро-

гетерогенного состояния расплава Al—50%Sn (т.е. 

применение MST) при последующих охлаждении 

и кристаллизации приводит к улучшению обра-

батываемости слитка давлением и исключает рас-

слоение металла при прокатке. Было предположе-

но, что причиной расслоения лигатуры Al—50%Sn 

при прокатке является дополнительное давление, 

обусловленное различием значений модуля Юнга 

α-раствора и эвтектики. Расчет показал [19], что 

дополнительное давление для сплава, полученно-

го с переводом расплава в однородное структурное 

состояние, в 9 раз меньше, чем для сплава, приго-

товленного традиционным способом. 

Сравнительный кристаллографический анализ 

кристаллического строения глобулярных вклю-

чений α-Al в образцах методом дифракции обрат-

норассеянных электронов (EBSD) выявил [20], что 

разрушение микрогетерогенности при последую-

щих охлаждении и кристаллизации металла при-

водит к изменению кристаллической структуры 

α-раствора, что влияет на его упругие свойства, 

прежде всего на величину модуля Юнга. Изменение 

модуля Юнга α-раствора не связано с варьировани-

ем элементного состава, а обусловлено изменением 

кристаллического строения: гомогенизированный 

в жидком состоянии образец характеризуется более 

высокой степенью однородности деформации; для 

него практически все границы малоугловые; тек-

стурированность материала выше [20].

Цель настоящей работы — выявление законо-

мерностей и природы влияния перегрева распла-

ва (MST) на условия кристаллизации расплавов 

Al—Sn.

Методика и материалы

Образцы сплавов Al—Sn с содержанием олова 

10, 20, 30, 40 и 50 % синтезировали в лаборатор-

ных условиях в инертной атмосфере. Сплавление 

исходных материалов — алюминия марки А999 

(~99,9 %Al) и олова ОВЧ000 (~99,9 %Sn) — прово-

дили в печи Таммана при температуре 1000 °С.

Кинематическую вязкость (ν) жидких сплавов 

Al—Sn измеряли методом крутильных колебаний 

тигля с расплавом [21—23]. Опыты проводили в 

атмосфере высокочистого гелия под давлением 

105 Па. При проведении измерений фиксацию па-

раметров колебаний осуществляли оптическим 

способом с помощью автоматической системы 

фоторегистрации. Методика измерений и ориги-

нальная экспериментальная установка описаны в 

работе [23]. Систематическая погрешность изме-

рения ν составляла 3 %, а случайная погрешность, 

определяющая разброс точек в ходе одного опыта, 

при доверительной вероятности p = 0,95 не превы-

шала 1,5 %.

Удельное электросопротивление (ρ) жидких 

сплавов Al—Sn оценивали по углу закручивания 

контейнера с исследуемым образцом, подвешен-

ного на упругой нити, под действием вращающего 

магнитного поля [24]. Рабочую камеру предвари-

тельно вакуумировали до 0,001 Па, затем запуска-

ли гелий до давления ~105 Па. Измерения ρ про-

водили на оригинальной установке, описанной 

в работе [24]. При этом систематическая погреш-

ность составляла 3 %, а случайная погрешность, 

определяющая разброс точек в ходе одного опыта, 

при доверительной вероятности p = 0,95 не превы-

шала 1,5 %.

Плотность и поверхностное натяжение жидких 

сплавов Al—Sn определяли методом сидящей кап-

ли. Этот способ, а также установка для его реализа-

ции описаны в работах [25, 26]. Опыты проводили 

в атмосфере высокочистого гелия под давлением 

105 Па. Профиль исследуемой капли снимали циф-

ровой фотокамерой с копированием изображения 

на компьютер. Геометрические размеры профиля 

капли определяли с помощью программы анализа 

изображений SIAMS 700 с точностью 0,3—0,6 град. 

Признаки испарения расплава и уменьшения 

объема капли не наблюдались. Погрешность оцен-

ки значений плотности и поверхностного натяже-

ния не превышала 7 %, а случайная погрешность, 

определяющая разброс точек в ходе одного опыта, 

при p = 0,95 не превышала 1,5 %.
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Результаты исследования 
и их анализ

Результаты измерения кинематической вязко-

сти расплавов Al—Sn с содержанием олова 10, 20, 

30, 40 и 50 % [27] представлены на рис. 1, а. Обна-

ружено расхождение температурных зависимостей 

вязкости расплава Al—Sn, отвечающих режимам 

нагрева и последующего охлаждения образца, в 

интервале температур от 660 °С до t *
вязк (табл. 1), 

при нагреве до которой происходят разрушение 

микронеоднородного состояния и структурный 

переход в жидких сплавах Al—Sn «гетерогенная 

жидкость — гомогенная жидкость» [27]. Перегрев 

расплава (MST) выше t *
вязк при последующем ох-

лаждении и кристаллизации даже со скоростью 

1—10 °С/с приводит к формированию модифици-

рованной структуры слитка и повышению уровня 

его механических свойств, что ранее было показа-

но для сплава Al—50%Sn [19, 20]. Перегрев распла-

Рис. 1. Температурные зависимости кинематической вязкости (а) и удельного электросопротивления (б) 

расплавов Al–Sn, содержащих 10 % Sn (1), 20 % Sn (2), 30 % Sn (3), 40 % Sn (4) и 50 % Sn (5)

Fig. 1. Temperature dependences of kinematic viscosity (а) and electrical resistivity (б) 

of Al–Sn melts containing 10 % Sn (1), 20 % Sn (2), 30 % Sn (3), 40 % Sn (4) and 50 % Sn (5)

Таблица 1. Перегрев (MST) расплавов Al–Sn и изменение их вязкости и электросопротивления

Table 1. Melt Superheating Treatment (MST) of Al–Sn melts and changes in their viscosity and electrical resistivity

Расплав t*
вязк, °С νохл /νнагр (700 °С) t*

сопр, °С ρнагр /ρохл (850 °С)

Al–10%Sn 800 4,1/5,2 900 1,4/1,6

Al–20%Sn 950 3,8/4,8 950 1,6/1,8

Al–30%Sn 900 3,3/4,0 1050 1,7/1,9

Al–40%Sn 1000 2,7/3,3 1100 1,7/1,9

Al–50%Sn 950 2,0/2,9 – 2,5/2,5
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ва (MST) также способствует уменьшению вязко-

сти расплава (см. рис. 1, а, табл. 1), что было отме-

чено авторами [1].

По результатам резистометрического исследо-

вания (см. рис. 1, б, табл. 1) обнаружено расхожде-

ние температурных зависимостей удельного элек-

тросопротивления расплавов Al—Sn, отвечающих 

режимам нагрева и охлаждения (гистерезис), для 

всех исследованных образцов, кроме Al—50%Sn. 

Но для последнего при нагреве до 880 °С зафикси-

ровано увеличение температурного коэффициен-

та электросопротивления расплава (dρ/dt) в 2 раза. 

Авторами [1] также было отмечено, что MST спо-

собствует увеличению электросопротивления рас-

плава (см. рис. 1, б, табл. 1). Результаты [1] пока-

зывают, что метод удельного сопротивления яв-

ляется более чувствительным, интуитивным и 

эффективным способом для исследования раз-

деления «жидкость — жидкость». Обнаружено, 

что разрушение микрогетерогенности прояв-

ляется изменением характера температурной 

зависимости удельного электросопротивления 

расплава: величина dρ/dt уменьшается вплоть до 

смены знака. Результаты измерения абсолютных 

значений удельного электросопротивления согла-

суются с литературными данными для расплава 

Al—10%Sn [28].

Результаты измерения температурной зави-

симости поверхностного натяжения (σ) и плот-

ности (γ) расплавов Al—Sn в режиме охлаждения 

представлены на рис. 2 и в табл. 2. Абсолютные их 

значения согласуются с литературными данными 

[29]. Олово обладает значительной поверхностной 

активностью в жидком алюминии, которая с ро-

стом температуры понижается. Высокая поверх-

ностная активность олова в жидком алюминии 

связана с тенденцией к расслоению в системе Al—

Sn, о чем свидетельствует наличие точки перегиба 

линии ликвидуса диаграммы состояния этой си-

стемы [30]. Увеличение содержания олова в спла-

ве Al—Sn уменьшает поверхностное натяжение и 

температурные коэффициенты поверхностного 

натяжения (dσ/dt) и плотности (dγ/dt), а также уве-

личивает плотность (см. табл. 2).

Результаты сравнительного металлографичес-

кого исследования слитков Al—50%Sn представле-

Таблица 2. Перегрев (MST) расплавов Al–Sn и изменение их плотности и поверхностного натяжения

Table 2. Melt Superheating Treatment (MST) of Al–Sn melts and changes in their density and surface tension

Расплав dσ/dt, Н/(м·град) σ, Н/м (700 °С) dγ/dt, кг/(м3·град) γ ·103, кг/м3 (700 °С)

Al–10%Sn –0,000039 0,709 –0,0005 2,71

Al–20%Sn –0,000060 0,681 –0,0004 3,00

Al–30%Sn –0,000045 0,660 –0,0003 3,18

Al–40%Sn –0,000042 0,645 –0,0003 4,05

Al–50%Sn –0,000041 0,628 –0,0003 4,62

Рис. 2. Температурные зависимости поверхностного натяжения (а) и плотности (б) расплавов Al–Sn, 

содержащих 10 % Sn (1), 20 % Sn (2), 30 % Sn (3), 40 % Sn (4) и 50 % Sn (5)

Fig. 2. Temperature dependences of surface tension (а) and density (б) of Al–Sn melts 

containing 10 % Sn (1), 20 % Sn (2), 30 % Sn (3), 40 % Sn (4) and 50 % Sn (5)
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ны в табл. 3 [19]. Система Al—Sn имеет диаграмму 

состояния эвтектического типа, а сплавы Al—Sn 

характеризуются тенденцией к расслоению на 

2 фазы — твердый раствор олова в алюминии 

(α-раствор) и эвтектика. 

Эвтектика кристаллизуется при t = 228,3 °С 

и содержании Sn 97,8 ат.% [30]. Микроструктура 

сплава Al—50%Sn в литом состоянии представляет 

собой глобулярные области α-раствора, окружен-

ные прослойками эвтектики (см. табл. 3). 

Таблица 3. Микроструктура, модуль Юнга и твердость фаз сплава Al–50%Sn [19]

Table 3. Microstructure, Young’s modulus and hardness of Al–50%Sn melt phases [19]

Перегрев 

(MST)
Микроструктура

α-Раствор Эвтектика

Е, ГПа Н, ГПа Е, ГПа Н, ГПа

t = 700 °С

νохл = 0,2 °С/с
68,88 ± 5,10 0,73 ± 0,07 97,93 ± 4,93 0,51 ± 0,06

t = 1150 °С

νохл = 0,2 °С/с
49,24 ± 3,01 0,62 ± 0,03 55,37 ± 1,81 0,52 ± 0,04

t = 700 °С

νохл = 4 °С/с
68,89 ± 1,10 0,66 ± 0,02 100,73±4,19 0,56 ± 0,01

t = 1150 °С

νохл = 4 °С/с
36,56 ± 0,47 0,69 ± 0,03 45,22 ± 1,61 0,65 ± 0,02
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Результаты измерения модуля Юнга (Е) и твер-

дости (Н) фаз (α-раствора и эвтектики) сплава 

Al—50%Sn методом наноиндентирования [19] так-

же представлены в табл. 3. Обнаружено, что пере-

вод расплава в однородное структурное состояние 

путем нагрева до 1150 °С при последующем ох-

лаждении и кристаллизации со скоростью 0,2 °С/с 

оказывает существенное влияние на величину Е 

как твердого раствора Sn в Al, так и эвтектики. Ве-

личина модуля Юнга α-раствора уменьшилась на 

30 %, эвтектики — на 44 %, т.е. значения Е обеих 

фаз отличаются между собой уже не на 42 %, а на 

12 %. При этом твердость α-раствора снизилась на 

13 %, а эвтектики практически не изменилась. 

Изменение значений Е и Н фазовых состав-

ляющих слитка не связано с варьированием эле-

ментного состава, а обусловлено изменением кри-

сталлического строения: гомогенизированный в 

жидком состоянии образец характеризуется более 

высокой степенью однородности деформации, для 

него практически все границы малоугловые, тек-

стурированность материала выше [20]. Необходи-

мо отметить, что для сплава Al—50%Sn, нагретого 

в жидком состоянии до 1150 °С, при кристалли-

зации характерно формирование более крупных 

дендритов α-раствора. 

Увеличение скорости охлаждения металла при 

кристаллизации на порядок практически не по-

влияло на величины модуля Юнга и твердости 

фаз, хотя существенно изменило микроструктуру 

сплава: характерный размер дендритов α-раствора 

уменьшился примерно вдвое при неизменной объ-

емной доле, структура стала более дисперсной. 

Совмещение перевода расплава в однородное 

структурное состояние путем нагрева до 1150 °С и 

повышенной скорости охлаждения при кристалли-

зации усилило отмеченный выше эффект уменьше-

ния значения модуля Юнга для обеих фаз на фоне 

незначительного увеличения твердости. Величина Е 

α-раствора снизилась на 48 %, эвтектики — на 53 %. 

Характерный размер дендритов α-раствора при по-

вышении температуры нагрева жидкого металла до 

1150 °С практически не изменился [19, 20].

Заключение

Изучены температурные зависимости кинема-

тической вязкости, удельного электросопротивле-

ния, плотности и поверхностного натяжения рас-

плавов Al—Sn с содержанием олова 10, 20, 30, 40 и 

50 %. 

По результатам измерения для каждого об-

разца сплава Al—Sn определено значение темпе-

ратуры t *
вязк, при нагреве до которой происходят 

разрушение микронеоднородного состояния и 

структурный переход «гетерогенная жидкость — 

гомогенная жидкость». Таким образом, режим 

обработки перегревом расплава (Melt Superheating 

Treatment — MST) для сплавов Al—Sn был опреде-

лен. Показано, что MST приводит к уменьшению 

вязкости расплава. Установлена корреляционная 

зависимость между повышением температуры 

t *
вязк и ростом концентрации олова в расплаве Al—

Sn, который также приводит к снижению абсо-

лютных значений кинематической вязкости и по-

верхностного натяжения, в то время как удельное 

электросопротивление и плотность повышаются.

Перегрев расплава выше t *
вязк при последую-

щем охлаждении и кристаллизации даже со ско-

ростью 1—10 °С/с приводит к изменению модуля 

Юнга и твердости в субмикрообъемах фазовых 

составляющих слитка — твердого раствора Sn в 

Al и эвтектики. Это обусловлено изменением кри-

сталлического строения: гомогенизированный в 

жидком состоянии образец характеризуется более 

высокой степенью однородности деформации, для 

него практически все границы малоугловые, тек-

стурированность материала выше. 

Таким образом, полученные результаты для 

слитков Al—50%Sn, закристаллизованных с пере-

гревом расплава и без него, показывают механизм 

действия технологии MST. 
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Аннотация: Представлены результаты по развитию метода расчета тепловыделений в ходе пластической деформации в ее 

мгновенном очаге при холодной прокатке труб (ХПТ), которые влияют на искажение формы деформирующего инструмента 

в станах ХПТ и изменение физических характеристик деформируемого металла труб. Определено, что уменьшение глубины 

поперечного сечения ручья калибра стана ХПТ из-за термических искажений (теплового эффекта), вызванных пластической 

деформацией трубы в мгновенном очаге деформации, прямо пропорционально расстоянию рассматриваемого продольного 

сечения ручья калибра до края бочки калибра. Выявлено, что сечения, лежащие ближе к бочке ручья, получают меньшие 

термические искажения. Предложен метод компенсации термических искажений в ходе расчета калибровки ручья калибра. 

Эксперименты по нанесению рисок на поверхности бочки валка рядом с выпуском калибра показали, что максимальное их 

истирание происходит непосредственно вблизи выпусков. Это указывает на локальный характер теплового расширения. При-

ведены зависимости, позволяющие определить величину изменения геометрических параметров инструмента как функцию 

температуры нагрева. Указанные зависимости были протестированы экспериментально и положены в основу развития метода 

расчета параметров поперечного ручья калибра стана ХПТ с учетом термического локального расширения в районе мгновен-

ного очага деформации. Предложенный закон позволяет учесть влияние особенностей процесса ХПТ на изменение геоме-

трических параметров поперечного сечения проходного паза в стане холодной прокатки труб и рабочих параметров ведения 

процесса. 
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Hypothesis of the nature of cross-sectional shape distortion 
of the cold-pilgering mill die groove during dry pipe rolling
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Abstract: The paper provides results on the further development of a method for calculating heat emissions during plastic strain in its 

instantaneous deformation zone in the course of cold pilgering of pipes, such as the ones that affect the working tool deflection in cold-

pilgering mills and mechanical properties of wrought pipe metal. It was determined that a decrease in the cross-sectional depth of the cold-

pilgering mill die groove due to thermal distortions (thermal effect) caused by plastic strain of a pipe in the instantaneous deformation zone is 

in direct proportion to the distance of the die groove longitudinal section considered to the roll barrel edge. It was found that sections located 

closer to the roll barrel receive thermal distortion of a lesser degree. A method is proposed for thermal distortion compensation in roll-pass 

design calculation. Experiments on applying marks on the roll barrel surface near the groove taper showed that the maximum galling of 

marks takes place directly near tapers. This indicates the local nature of thermal expansion. Dependencies are presented to determine the 

value of tool geometry variation depending on the heating temperature. The presented dependencies were tested experimentally and were 

introduced as a basis for developing the method of calculating the transversal die groove parameters for the cold-pilgering mill taking into 

account local thermal expansion in the instantaneous deformation zone. The inferred law allows taking into account the inf luence of cold 
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pilgering peculiarities on the variation of the die groove cross-section geometry in the cold-pilgering mill, pipe dimensions and performance 

parameters.
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Введение

Трубы из титановых сплавов используются в 

теплообменниках, гидравлических системах аэ-

рокосмической отрасли и пр. [1—5]. При производ-

стве такой продукции трубопрокатным предпри-

ятиям необходимо обеспечить особые требования 

к точности геометрических размеров труб, качеству 

их поверхностей, гарантированному уровню меха-

нических свойств [6—9]. Использование безэмуль-

сионного метода при холодной прокатке труб (ХПТ) 

из титановых сплавов (до 45 % труб) и тенденция к 

увеличению частоты двойных ходов клетей станов 

ХПТ (даже с подачей эмульсии в зону деформации) 

приводят к повышению тепловыделения от пла-

стической деформации. Термические искажения 

формы ручья калибра вызывают изменения в вы-

бранном (для обеспечения гарантированного уров-

ня механических свойств) режиме деформации. В 

таких условиях сложно обеспечить точность труб. 

Таким образом, компенсация термического 

искривления поперечного сечения ручья калиб-

ра при расчете параметров ХПТ является актуаль-

ной научной проблемой. При этом важно знать 

как характер термических искажений поперечно-

го сечения ручья калибра, так и их абсолютную 

величину. 

При прокатке труб из титановых сплавов на 

станах ХПТ используется безэмульсионный спо-

соб (прокатка на солевых маслах, без охлаждения 

валков и конуса деформации). При этом из-за 

термического воздействия происходит изменение 

размеров поперечного сечения ручья калибра, 

что вызывает трудности при настройке станов для 

прокатки особо точных труб, а также искажается 

распределенный вдоль конуса деформации режим 

деформирования. 

Известные на данный момент исследования 

освещают вышеупомянутый вопрос недостаточно 

широко. В работах [10—13] предложено учитывать 

изменение радиуса ручья калибра под влиянием 

термических искажений (термический эффект) по 

следующей зависимости:

2ρti = Di + βΔti (Dв + Δ – Di),  (1)

где ρti — радиус ручья калибра с учетом разогрева; 

Di — диаметр ручья калибра в соответствии с кали-

бровкой [14, 15, 17]; Dв — диаметр валка; Δ — зазор 

между калибрами [16]; β — коэффициент тепло-

вого расширения; Δti — изменение температуры 

ручья калибров.

Как показала практика, данный метод, изме-

няя величину радиуса ручья калибра, создает дру-

гой режим деформации, вызывающий совершенно 

иной характер распределения термических иска-

жений поперечного сечения ручья вдоль конуса 

деформации. Влияние теплового эффекта на не-

обходимый режим деформации компенсировать 

не удается. Кроме того, экспериментальные иссле-

дования варьирования температуры в очаге дефор-

мации, термического расширения металла про-

катного инструмента, а также закона изменения 

формы поперечного сечения очага деформации в 

достаточной мере не проводились.

В работах [10—13] предложен новый метод рас-

чета геометрических параметров ручья калибра 

станов холодной пильгерной валковой прокат-

ки труб с компенсацией термического изменения 

формы поперечного сечения геометрии ручья, 

который проверен практикой расчета калибровок 

для прокатки труб из титановых сплавов. В его 

основе — расчет изменения размеров диаметров 

конуса деформации (а не калибра) в контрольных 

сечениях из-за разогрева калибра. Предложена за-

висимость, позволяющая рассчитывать величину 

диаметра конуса (а не ручья калибра) в контроль-

ных сечениях (Diкон) с учетом разогрева калибра:

Diкон = Di – βкΔti (Dв + Δ – Di),  (2)

где Di — диаметр ручья в сечении согласно калиб-
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ровке, βк — коэффициент изменения диаметров 

конуса деформации в контрольных сечениях из-за 

разогрева калибра.

В ходе экспериментальных исследований измене-

ния геометрических параметров трубы под действи-

ем термического эффекта [10—13] выявлено, что при 

безэмульсионном ведении процесса ХПТ увеличе-

ние температуры конуса деформации с 50 до 200 °С 

вызвало уменьшение максимальной по толщине 

стенки на 14,5 %, а минимальной — на 1,5 %, т.е. в 

среднем на 7,97 %. Во время разогрева изменения 

толщины стенки трубы могут быть значительными и 

могут вывести ее размеры за пределы допуска на этот 

параметр (рис. 1). Следует заметить, что температура 

конуса измерялась не в мгновенном очаге деформа-

ции, а при выходе сечения конуса из него.

Таблица 1. Основные типы поперечных сечений ручьев калибров станов ХПТ [18–21]

Table 1. Main cross-section types of cold-pilgering mill die grooves [18–21]

№ п/п Схема
Форма основного 

контура

Форма 

выпуска

Дуга основного 

контура

1 Круглый Радиальный π – 2α

2 Круглый Прямой π – 2α

3 Овальный Выпуска нет π – 2α

4 Овальный Радиальный π

Примечание. АСС – дуга, ограничивающая общий контур калибра; АВ – дуга, ограничивающая контур дна 

калибра; ВС – дуга, ограничивающая контур выпуска калибра.
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В станах ХПТ используются калибры с разны-

ми поперечными сечениями ручьев (см. табл. 1), 

наиболее часто — круглый калибр с выпусками по 

радиусу. Не ясно, как вследствие действия терми-

ческого эффекта происходит искажение попереч-

ной формы ручья калибра в плане (от его вершины 

до края бочки). Это усложняет компенсацию ве-

личины термического эффекта вдоль конуса де-

формации при проектировании параметров попе-

речного сечения формы ручья калибра в каждой 

контрольной точке калибровки. Если величина 

термического эффекта изменяется вдоль попе-

речного сечения ручья калибра, то из-за этого, 

возможно в меньшей мере, изменяется ширина ка-

либра, а в большей — его глубина (или наоборот). 

Данный факт требует дополнительного экспери-

ментального исследования с выведением соответ-

ствующего закона. 

В связи с вышесказанным цель настоящей ра-

боты состояла в исследовании закона изменения 

формы поперечного сечения ручья калибра станов 

ХПТ под действием термического эффекта.

Результаты и их обсуждение

Эксперименты показали, что характер истира-

ния рисок не зависит от маршрута прокатки: вбли-

зи ручья метки стираются полностью, а вдали от 

него — частично. В большинстве исследуемых ка-

либров, которые не получили максимального из-

носа, метки на краю бочки остались практически 

Методика эксперимента 

Для изучения характера изменения формы по-

перечного сечения ручья калибра под действием 

термического эффекта были проведены иссле-

дования степени стирания параллельных меток, 

нанесенных в виде царапин достаточной глубины 

на бочке ручья калибра. Для эксперимента вы-

браны калибры станов ХПТ-55 и ХПТ-75, которые 

использовались для прокатки труб из титановых 

сплавов по рядовым маршрутам (табл. 2). Попереч-

ное сечение ручья было круглым с выпусками по 

радиусу (см. табл. 1, п. 1). Прокатка осуществля-

лась безэмульсионным способом. 

Калибры исследовались до установки на про-

катный стан и после крайнего износа ручья, не 

позволяющего получить на нем трубу с требуемой 

точностью поперечного сечения. 

Таблица 2. Параметры ручьев исследуемых 
калибров с круглым поперечным сечением 
(см. табл. 1, п. 1)

Table 2. Groove parameters of circular dies under study 

(see Table 1, Section 1)

Тип 

стана

Dзаг, 

мм

Dтр, 

мм

Длина* прокатанных 

труб до полного 

износа ручья, м

Кол-во 

пар

ХПТ-55

38 28

2200–2680

2

42 26 2

54 43 2

50,8 33 1

50,8 38,1 2

ХПТ-75

108 95

2000–2450

1

102 89 1

70 56 2

87 38,1 3

Всего 16

* Для титановых сплавов норма – 1500 м.

Рис. 1. Изменение толщины стенки трубы 

из сплава ВТ1-0 под действием термического эффекта

Труба прокатана для «разогрева» стана ХПТ-32 

перед прокаткой основной партии труб 

(маршрут 28×1,82 – 19×0,65 мм)

Fig. 1. Thickness variation of VT1-0 alloy pipe 

under thermal effect

The pipe was rolled for KhPT-32 cold-pilgering mill «preheating» 

before rolling the main pipe batch 

(Schedule 28×1.82 – 19×0.65 mm)
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в первоначальном виде (рис. 2). С обеих сторон ру-

чья характер истирания меток на бочке был схож. 

В местах с максимальной деформацией в мгновен-

ном очаге деформации (согласно калибровке), а 

значит, и наибольшей величиной тепловыделений 

в нем, метки истирались более интенсивно. 

Таким образом, в результате термического эф-

фекта и увеличения диаметра валка в зоне калибра 

и вблизи него наблюдалось защемление калибра 

(справа и слева от ручья), а на другой части бочки в 

то же время — достаточный зазор (0,15—0, 22 мм).

Полученные данные подтверждают результаты 

работы [22], где исследован характер изменения 

величины зазора между калибрами вдоль кону-

са деформации. Замеры производились на бочках 

калибров латунных планок. При этом прокатка 

трубы из стали 20 в стане ХПТ-55 не прекраща-

лась (маршрут 57×4,0—30 ×2,0, прямой ход клети, 

подача — 6 мм). Форма поперечного сечения ручья 

была круглой с выпусками по радиусу (см. табл. 1, 

Рис. 2. Зоны стирания меток на калибре стана ХПТ (а) и возможное изменение диаметра валка 

в результате действия термического эффекта (б)

Fig. 2. Mark wiping zones on the cold-pilgering mill groove (а) and potential roll diameter variation under thermal effect (б)

Рис. 3. Латунная планка после замера зазора между валками на стане ХПТ-55 при прокатке трубы из стали 20 

по маршруту 57×4,0–30×2,0 [22]

Fig. 3. Brass bar after roll gap measurement at the ХПТ-55 cold-pilgering mill during Steel 20 pipe rolling according 

to Schedule 57×4.0–30×2.0 [22]

п. 1). После прокатки планки приобретали харак-

терную серпообразную форму (рис. 3). 

Из представленных данных видно, что та часть 

планки, которая находилась ближе к ручью ка-

либра, получила наибольшие величину обжатия 

и вытяжку, чем та, которая была у края калибра. 

Данный факт свидетельствует о наличии неравно-

мерности зазора, из которого можно сделать выво-

ды о характере термического искажения всего тела 

калибра (см. рис. 2, б).

Заключение

По результатам проведенного исследования 

можно сделать вывод, что уменьшение глубины 

поперечного сечения ручья калибра под действи-

ем термических искажений (вызванных выде-

лением тепла в ходе пластической деформации 

металла трубы в мгновенном очаге деформации 

стана ХПТ) прямо пропорционально расстоянию 
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рассматриваемого продольного сечения до края 

ручья калибра. Иными словами, те продольные 

сечения ручья калибра, которые лежат ближе к 

бочке калибра, получают меньшую величину тер-

мических искажений, чем сечения, лежащие у 

его гребня. 

Таким образом, дальнейшие исследования в 

этом направлении дадут возможность более точно 

прогнозировать изменения формы поперечного 

сечения ручья калибра станов холодной пильгер-

ной прокатки труб, что, в свою очередь, позволит 

компенсировать величину этих искажений точной 

корректировкой формы поперечного сечения ру-

чья уже на стадии расчета калибровки и при шли-

фовке ручья калибра под готовый размер. 

В подготовке материала статьи принимал участие 

канд. техн. наук А.С. Нагний.
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Аннотация: Разработанные в последние годы многокомпонентные эвтектические сплавы на основе системы Al–Ca перспек-

тивны для практического применения, так как обладают малой плотностью, высокой коррозионной стойкостью, они высоко-

технологичны при литье, а в отожженном состоянии легко деформируются. Упрочнение сплавов достигается при их легиро-

вании Mn, Fe, Zr, Sc и другими элементами. Получение в алюминиевых сплавах ультрамелкозернистого состояния методами 

больших пластических деформаций, например равноканальным угловым прессованием (РКУП), существенно повышает 

комплекс их механических свойств. В связи с этим целью данной работы было изучение влияния теплого РКУП на струк-

туру, механические свойства и термическую стабильность эвтектического алюминиевого сплава, мас.%: Al–3,5Ca–0,9Mn–

0,5Fe–0,1Zr–0,1Sc. Процесс РКУП осуществляли на образцах сплава в литом состоянии диаметром 20 мм (температура 400 °С, 

маршрут BC, угол пересечения каналов 110°, число проходов N = 6). Показано, что в результате РКУП в сплаве формируется 

развитая субструктура с высокой плотностью дислокаций и выделением наноразмерных частиц Al6(Mn, Fe) и Al3Sc, а также 

происходит измельчение первичных крупных частиц Al6(Mn, Fe) и эвтектических частиц Al4Ca. Такое изменение структуры в 

ходе РКУП приводит к существенному упрочнению сплава: его прочностные свойства увеличились в 1,5–2,0 раза, а относи-

тельное удлинение уменьшилось в 1,3 раза в образце продольного сечения и слабо изменилось в образце поперечного сечения 

по сравнению с исходным состоянием.

Ключевые слова: эвтектический алюминиевый сплав Al–Ca, большие пластические деформации, РКУП, микроструктура, 

механические свойства.
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Введение

В настоящее время активно расширяются об-

ласти применения алюминиевых сплавов [1—3]. 

Однако традиционные системы легирования 

(Al—Si—Cu—Mg, Al—Cu—Mg, Al—Zn—Mg—Cu и 

др.) часто не обеспечивают необходимого совре-

менной технике комплекса свойств. Например, 

согласно ГОСТ 1583—93, литейные сплавы АК8М3 

и АК9М2 в состоянии Т6 имеют временное сопро-
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Abstract: Multicomponent eutectic alloys developed in recent years based on the Al–Ca system have high practical application prospects due to 

their low density, high corrosion resistance, good processability when casting, and high formability in the as-annealed state. Alloy hardening is 

achieved by doping with Mn, Fe, Zr, Sc and other elements. Obtaining an ultrafine-grained state in aluminum alloys by the methods of severe 

plastic deformations, e.g. equal channel angular pressing (ECAP), significantly increases the complex of their mechanical properties. In this 

regard, the purpose this paper was aimed to study the effect of warm ECAP on the structure, mechanical properties and thermal stability of the 

eutectic aluminum alloy, wt.%: Al–3.5Ca–0.9Mn–0.5Fe–0.1Zr–0.1Sc. The ECAP process was carried out on as-cast alloy specimens with 

a diameter of 20 mm (temperature 400 °C, route BC, channel intersection angle 110°, number of passes N = 6). It is shown that as a result of 

ECAP, a developed substructure with high-density dislocations and released nanosized Al6(Mn, Fe), and Al3Sc particles is formed in the alloy, 

as well as primary coarse Al6(Mn, Fe) particles and eutectic Al4Ca particles are reduced in size. Such a change in the structure during ECAP 

leads to the significant hardening of the alloy: its strength properties increased by 1.5–2.0 times, and relative elongation decreased by 1.3 times 

in the longitudinal section sample and slightly changed in the «transverse» section sample as compared to the initial condition.

Keywords: Al–Ca eutectic aluminum alloy, severe plastic deformations, ECAP, microstructure, mechanical properties.

Rogachev S.O. – Cand. Sci. (Eng.), Assistant prof., Department of physical metallurgy and physics of strength, National University 

of Science and Technology (NUST) «MISIS» (119991, Russia, Moscow, Leninskii pr., 4). E-mail: csaap@mail.ru.

Naumova E.A. – Cand. Sci. (Eng.), Lead expert, Department of metal forming, NUST «MISIS»; Associate prof., Department 

of composite materials, MSUT «STANKIN» (127055, Russia, Moscow, Vadkovskii per., 1). E-mail: jan73@mail.ru.

Karelin R.D. – Junior researcher, Baikov Institute of Metallurgy and Materials Science of the Russian Academy of Sciences 

(119334, Russia, Moscow, Leninskii pr., 49); Postgraduate student, Department of metal forming, NUST «MISIS». 

E-mail: rdkarelin@gmail.com.

Andreev V.A. – Cand. Sci. (Eng.), General director, MATEK-SMA Ltd. (117449, Russia, Moscow, Kar’yer str., 2a, bld 1-137); 

Senior researcher, Baikov Institute of Metallurgy and Materials Science of RAS. E-mail: andreev.icmateks@gmail.com.

Perkas M.M. – Senior researcher, Baikov Institute of Metallurgy and Materials Science of RAS. E-mail: perkas03@yandex.ru.

Yusupov V.S. – Dr. Sci. (Eng.), Chief researcher, Baikov Institute of Metallurgy and Materials Science of RAS. 

E-mail: yusupov@aport2000.ru.

Khatkevich V.M. – Cand. Sci. (Eng.), Lead engineer, Research laboratory «Hybrid nanostructured materials», NUST «MISIS»; 

Researcher, Scientific and technical center «TMK», Ltd (143026, Russia, Moscow, Skolkovo, Nobel str., 7). E-mail: hatvm87@mail.ru.

For citation: Rogachev S.O., Naumova E.A., Karelin R.D., Andreev V.A., Perkas M.M., Yusupov V.S., Khatkevich V.M. Structure 

and mechanical properties of Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc eutectic aluminum alloy after equal channel angular pressing. Izvestiya Vuzov. 

Tsvetnaya Metallurgiya (Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy). 2021. Vol. 27. No. 2. P. 56–65 (In Russ.). 

DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2021-2-56-65.

тивление разрыву около 216 и 274 МПа при значе-

ниях относительного удлинения всего 0,5 и 1,5 % 

соответственно. При этом известно, что прочность 

Al—Si-сплавов (силуминов) не удается повысить 

известными на сегодняшний день способами [4]. 

Сплавы систем Al—Cu—Mg, Al—Zn—Mg—Cu и др. 

наряду с высокими механическими характеристи-

ками имеют низкую технологичность при литье и 
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сварке, что затрудняет производство из них эле-

ментов конструкций [4—6].

Разработанные в последние годы многокомпо-

нентные эвтектические сплавы на основе системы 

Al—Ca весьма перспективны для практического 

применения [5—9]. Эти материалы обладают ма-

лой плотностью и высокой коррозионной стой-

костью, они высокотехнологичны при литье, по-

скольку имеют узкие интервалы кристаллизации, 

а в отожженном состоянии легко деформируются, 

несмотря на высокую долю интерметаллидных фаз 

в структуре. Базовая эвтектическая композиция 

Al—Ca без добавления элементов-упрочнителей 

алюминиевого твердого раствора (Zn, Mg, Cu, Mn, 

Zr, Sc) имеет средний уровень прочностных харак-

теристик, сопоставимых со свойствами традици-

онных Al—Si-сплавов. Упрочнение сплавов при 

легировании Zn, Mg и Cu осуществляется за счет 

дисперсионного твердения в ходе старения после 

закалки, а при легировании Mn, Zr и Sc сплавы 

могут упрочняться в процессе отжига сразу после 

литья. Железо, входящее в тройное соединение 

Al10CaFe2, кристаллизуется в составе сложной эв-

тектики в компактной форме, что положительно 

влияет на механические свойства [10].

В процессе деформации можно дополнительно 

повысить прочностные показатели сплавов, что 

делает их использование в современной техни-

ке более эффективным. Известно, что получение 

в алюминиевых сплавах ультрамелкозернистого 

состояния методами больших пластических де-

формаций (англ. Severe Plastic Deformations) су-

щественно повышает комплекс их механических 

свойств [11—16]. Перспективным методом, позво-

ляющим получать ультрамелкозернистую струк-

туру в массивных образцах алюминиевых сплавов, 

является равноканальное угловое прессование 

(РКУП) [17—22]. В то же время поведение эвтекти-

ческих алюминиевых сплавов системы Al—Ca при 

РКУП ранее не изучалось.

В данной работе исследовано влияние теплого 

равноканального углового прессования на струк-

туру, механические свойства и термическую ста-

бильность сплава эвтектического типа Al—Ca—

Mn—Fe—Zr—Sc.

Материалы и методика исследования

В качестве материала для экспериментов ис-

пользовали эвтектический алюминиевый сплав 

следующего химического состава, мас.%: Al—

3,5Ca—0,9Mn—0,5Fe—0,1Zr—0,1Sc, в литом со-

стоянии.

Процесс РКУП проводили на образцах сплава 

диаметром 20 мм и длиной 100 мм в изотермиче-

ских условиях при температуре 400 °С, используя 

маршрут BC, угол пересечения каналов 110° и чис-

ло проходов N = 6. Температуру РКУП выбирали, 

исходя из известной температуры прокатки Al—

Ca-сплавов, которая составляет 400—450 °С [23].

Образцы после РКУП электроискровым мето-

дом резали на пластины толщиной 1 мм в направ-

лениях, нормальном и продольном направлению 

прессования.

Электронно-микроскопические исследования 

структуры сплава после РКУП выполняли в се-

чении, продольном направлению прессования, 

на тонких фольгах с помощью электронного ми-

кроскопа JEM-2100 (JEOL, Япония) и энергодис-

персионного микроанализа. Размер структурных 

элементов (частиц вторых фаз) рассчитывали по 

светлопольным ПЭМ-фотографиям с использова-

нием программы ImageExpert.

Измерения значений микротвердости сплава 

в исходном литом состоянии, после старения (t =

= 400 °С, τ = 30 мин) и после РКУП осуществляли 

методом Виккерса (нагрузка 1 Н, время выдержки 

10 с) с помощью микротвердомера MICROMET 5101 

(«Buehler», США) с цифровой камерой и програм-

мы ImageExpert MicroHardness 2. Значения ми-

кротвердости сплава после РКУП измеряли в се-

чениях, нормальном и продольном направлению 

прессования. В первом случае замеры проводили 

с шагом 1 мм на двух взаимно-перпендикулярных 

диаметрах (по 3 измерения на точку), во втором — 

с шагом 5 мм на расстоянии 1 мм от края и в сере-

дине прутка (рис. 1).

Рис. 1. Схема измерения микротвердости 

на образце алюминиевого сплава после РКУП

Слева – нормальное сечение, справа – продольное

Fig. 1. Microhardness measurement scheme 

for the aluminum alloy sample after ECAP

Normal section is on the left, longitudinal section is on the right
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Испытания на одноосное растяжение образ-

цов сплава в исходном литом состоянии, после 

старения (400 °С, 30 мин) и после РКУП осущест-

вляли на универсальной испытательной машине 

INSTRON-5966 («Instron», США) при комнатной 

температуре со скоростью растяжения 1 мм/мин. 

Разрывные образцы после РКУП вырезали в на-

правлениях, нормальном и продольном направле-

нию прессования. Использовали плоские образцы 

в форме лопаток общей длиной 40 мм, толщиной 

1,0 мм и размерами рабочей части 20 ×3,5 мм, по-

лученных методом электроэрозионной резки с 

последующей механической шлифовкой поверх-

ности. Ввиду ограниченного размера нормального 

сечения (20 мм) образца сплава после РКУП для 

растяжения использовали миниатюрные образцы 

(не менее 3 на точку) общей длиной 12 мм и разме-

рами рабочей части 5×1,45 мм.

Изломы образцов после испытания на растя-

жение исследовали на сканирующем электронном 

микроскопе JSM-IT500 (JEOL, Япония) при уве-

личениях 30×—3000×. Также его использовали для 

металлографического анализа структуры.

Для изучения термической стабильности 

упрочнения образцы после РКУП нагревали в ка-

мерной электропечи в интервале температур от 100 

до 450 °С (с шагом в 50 °С и выдержкой 1 ч). Тер-

мическую стабильность оценивали по изменению 

микротвердости (по 6 измерений на точку).

Результаты и их обсуждение

Влияние РКУП на структуру 
сплава Al—Ca—Mn—Fe—Zr—Sc

По данным сканирующей электронной микро-

скопии (СЭМ) структура сплава в литом состоянии 

состояла из крупных дендритов на основе твердого 

раствора (Al) со средним размером 16±2 мкм и эв-

тектики на основе [(Al) + Al4Ca)] с размером час-

тиц 1—3 мкм (рис. 2, а). Выявленные в структуре 

сплава немногочисленные светлые крупные (до 

5 мкм) частицы, расположенные в областях эвтек-

тики, по данным энергодисперсионного микро-

анализа, являются первичными частицами типа 

Al6(Mn, Fe), выделившимися при кристаллизации 

слитка (рис. 2, б). После РКУП характер структуры 

Рис. 2. Структура сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc в литом состоянии (а, б) и после РКУП (в, г) (СЭМ)

Fig. 2. Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy structure in as-cast state (а, б) and after ECAP (в, г) (SEM)

a

в г

б
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качественно не изменился, однако наблюдалось 

дробление частиц Al4Ca и Al6(Mn, Fe) (рис. 2, в, г).

Согласно данным просвечивающей электрон-

ной микроскопии (ПЭМ) в результате РКУП в 

сплаве внутри исходных крупных зерен сформи-

ровалась развитая субструктура с высокой плот-

ностью дислокаций и выделением наноразмерных 

(10—40 нм) частиц Al6(Mn, Fe) и Al3Sc (рис. 3). 

Наблюдаются отдельные структурные элементы с 

ярко выраженными границами и тройными сты-

ками, что может свидетельствовать об активном 

прохождении здесь процесса перестройки дис-

локационной структуры (рис. 3, в). В то же вре-

мя электронограммы в основном соответствуют 

крупнокристаллической структуре, что указывает 

на незавершенность в целом процесса формирова-

ния субзеренной структуры с мало- или больше-

угловыми границами (рис. 3, а). В структуре также 

зафиксированы (рис. 3, б, г) измельченные первич-

ные частицы Al6(Mn, Fe) (размером 0,1—0,2 мкм) и 

Al4Ca (0,4—1,0 мкм).

Влияние РКУП на механические свойства 
сплава Al—Ca—Mn—Fe—Zr—Sc

Микротвердость сплава в исходном литом со-

стоянии составила 58±3 HV. Известно, что при 

деформировании заготовки методом РКУП рас-

пределение напряжений и деформаций в ее объеме 

может быть неоднородным. Поэтому для изуче-

ния однородности деформации заготовки после 

РКУП были измерены значения микротвердости 

в сечениях, нормальном и продольном направ-

лению прессования, и на разных расстояниях по 

сечению. Полученные результаты показали их 

однородное распределение в объеме заготовки 

(рис. 4). Усредненные значения микротвердости 

сплава после РКУП составили 83±3 HV в нормаль-

ном сечении и 88±3 HV в продольном. Таким обра-

зом, в результате РКУП значения микротвердости 

сплава увеличились в ~1,5 раза.

Диаграммы деформации сплава в различных 

состояниях в координатах «условное напряже-

Рис. 3. Структура сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc после РКУП (ПЭМ)

Fig. 3. Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy structure after ECAP (TEM)

a

в г

б
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ние — условная деформация» приведены на рис. 5, 

а значения механических свойств — в таблице. 

Условный предел текучести и временное со-

противление разрыву сплава в исходном состоя-

нии составили 112±5 и 181±1 МПа соответствен-

но при относительном удлинении δ = 11±1 %. Для 

сплава после РКУП в продольном направлении 

они составили 196±9 и 272±1 МПа при δ = 8,5±

±0,5 %, а в поперечном направлении — 220±2 и 

262±1 МПа соответственно при δ = 12,5±0,5 %. 

Увеличение прочности слава после РКУП, в пер-

вую очередь предела текучести, связано с суще-

ственным повышением плотности дислокаций 

и, следовательно, с ростом напряжения течения. 

Высокая пластичность сплава после РКУП может 

объясняться измельчением интерметаллидных 

частиц, а также трансформацией исходной круп-

нозернистой литой структуры в субструктуру с на-

личием субструктурных элементов с малой плот-

ностью дислокаций.

Следует еще раз отметить, что образцы попе-

речного сечения имели более короткую рабочую 

часть, чем продольные (5 и 20 мм соответственно). 

Дополнительно проведенные сравнительные ис-

следования, в том числе более ранние [24], пока-

зали, что относительное удлинение на коротких 

образцах больше, чем на длинных, однако эта раз-

ница относительно невелика (~10 % между значе-

ниями). С учетом вышесказанного относительное 

удлинение «поперечных» образцов алюминиевого 

сплава после РКУП не менее чем в 1,3 раза выше, 

чем «продольных». 

Таким образом, прочностные свойства спла-

ва после РКУП увеличились в 1,5—2,0 раза, а от-

носительное удлинение уменьшилось в 1,3 раза в 

случае «продольного» образца и слабо изменилось 

у «поперечного» по сравнению с исходным литым 

состоянием. 

Полученные в результате РКУП значения проч-

ностных свойств исследуемого сплава близки к до-

стигнутым в сплаве похожего химического состава, 

мас.%: Al—4Ca—1Mn—0,4Zr—0,3Fe—0,3Si, после го-

рячей деформации (ε = 87 %), однако пластичность 

последнего существенно ниже (3—5 %) [23].

Отметим, что при выбранной в работе темпера-

туре РКУП (400 °С) образцы легко деформирова-

лись до 6 проходов без разрушения и образования 

трещин. В дальнейшем представляет интерес по-

низить температуру РКУП вплоть до комнатной, 

что должно привести к формированию более раз-

витой ультрамелкозернистой структуры и допол-

нительному улучшению механических свойств.

Известно, что в сплавах Al—Ca—Mn—Fe—Zr—Sc 

в результате старения при температурах 250—

450 °С выделяются высокодисперсные частицы 

Al3(Sc, Zr), обеспечивающие эффективное диспер-

сионное упрочнение материала [8, 9], наибольшая 

Рис. 4. Распределение значений микротвердости 

в продольном (а) и нормальном (б) сечениях образца 

сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc после РКУП

Fig. 4. Microhardness distribution in longitudinal (а) 

and normal (б) sections of Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy 

sample after ECAP

Рис. 5. Диаграммы деформации сплава 

Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc в различных состояниях 

1 – в литом состоянии; 2 – после старения при t = 400 °С, 

τ = 30 мин; 3 – после РКУП в продольном направлении; 

4 – после РКУП в поперечном направлении

Fig. 5. Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy stress-strain curves 

in different states 

1 – in as-cast state; 2 – after aging at t =  400 °С, τ = 30 min; 

3 – after ECAP in longitudinal direction; 

4 – after ECAP in transverse direction
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величина которого достигается после старения 

при t = 350÷400 °С в течение 3 ч. Таким образом, 

в процессе РКУП при температуре 400 °С (учи-

тывая, что время прессования составило около 

30 мин) происходит частичное выделение частиц 

Al3(Sc, Zr), наблюдаемых на ПЭМ-фотографиях 

микроструктуры. Поэтому для выявления вклада 

этих частиц в общее упрочнение были проведе-

ны сравнительные исследования сплавов после 

РКУП и после старения при t = 400 °С в течение 

Механические свойства сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc в различных состояниях

Mechanical properties of Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy in different states

Обработка σ0,2, МПа σв, МПа δ, %

Литое состояние 112±5 181±1 11±1

Старение при 400 °С, 30 мин 184±2 243±2 7,0±0,5

РКУП (продольное направление) 196±9 272±1 8,5±0,5

РКУП (поперечное направление) 220±2 262±1 12,5±0,5

РКУП (продольное направление) + отжиг при 400 °С, 1 ч 171±2 259±3 9±1

РКУП (поперечное направление) + отжиг при 400 °С, 1 ч 213±2 235±3 2,0±0,5

Рис. 6. Поверхности изломов разрывных образцов сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc в литом состоянии (а, б), 

после РКУП (в, г) и после старения при температуре 400 °С, τ = 30 мин (д, е) (СЭМ)

Fig. 6. Fracture surfaces of Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy tensile samples in as-cast state (а, б), after ECAP (в, г) 

and after aging at 400 °С, τ = 30 min (д, е) (SEM)

a

в г

е

б

д
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30 мин. Продолжительность выдержки 30 мин вы-

бирали, исходя из времени РКУП. После старения 

условный предел текучести и временное сопро-

тивление разрыву сплава составили 184±2 и 243±

±2 МПа соответственно при относительном удли-

нении 7,0±0,5 %. 

Таким образом, старение приводит к повышению 

прочности и снижению пластичности сплава. Вид-

но, что прочность сплава после старения в 1,1—1,2 

раза, а относительное удлинение в 1,5 раза ниже по 

сравнению с состоянием сплава после РКУП. Мож-

но заключить, что сплав после РКУП обладает наи-

лучшим сочетанием прочности и пластичности.

Поверхности изломов образцов сплава Al—Ca—

Mn—Fe—Zr—Sc после испытаний на растяжение 

показаны на рис. 6. У литого сплава на макроуров-

не поверхность излома плоская, однако на микро-

уровне наблюдается развитый рельеф, имеющий 

смешанное строение: присутствуют как области 

вязкого разрушения, состоящие из крупных, пре-

имущественно вытянутых неглубоких ямок разме-

ром до 20 мкм, так и участки хрупкого разрушения 

по механизму квазискола (рис. 6, а, б). 

Рельеф поверхности изломов образцов сплава 

в состоянии после РКУП значительно более раз-

витый, что говорит о повышении энергоемкости 

разрушения. Излом имеет преимущественно ямоч-

ное строение, причем размеры ямок существенно 

меньше, чем в изломе сплава в литом состоянии (см. 

рис. 6, в, г), и составляют от 3—5 мкм в диаметре до 

менее 1 мкм. В то же время в изломе сохраняются не-

многочисленные области хрупкого разрушения.

Поверхность изломов образцов сплава после 

старения — плоская, энергоемкость разрушения — 

наиболее низкая среди всех исследуемых состо-

яний сплава, а разрушение — преимущественно 

хрупкое по механизму квазискола (см. рис. 6, д, е).

Таким образом, наиболее предпочтительный 

характер разрушения наблюдается для сплава по-

сле РКУП.

Влияние нагрева после РКУП 
на механические свойства 
сплава Al—Ca—Mn—Fe—Zr—Sc

Постдеформационный отжиг сплава после 

РКУП в интервале температур от 100 до 400 °С 

не приводит к существенному изменению значе-

ний микротвердости, однако отмечаются их не-

большие колебания (рис. 7). Не исключено, что 

в процессе нагрева в структуре материала могут 

проходить несколько процессов: аннигиляция де-

фектов кристаллической решетки, приводящая к 

разупрочнению сплава, и дополнительное выделе-

ние частиц Al3(Sc, Zr), способствующее его упроч-

нению. Поэтому слабые колебания значений HV 

сплава после отжигов могут быть связаны с конку-

ренцией указанных процессов. Снижение микро-

твердости сплава наблюдается после отжига при 

температуре 450 °С.

Были проведены испытания на растяжение об-

разцов сплава после РКУП и последующего отжига 

при t = 400 °С. Пример диаграммы деформации для 

«продольного» и «поперечного» образцов сплава в 

координатах «условное напряжение — условная 

деформация» приведен на рис. 8, а значения меха-

нических свойств см. выше — в таблице. 

Рис. 7. Изменение микротвердости при отжиге 

сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc после РКУП

Fig. 7. Microhardness variation at Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc 

alloy after ECAP and annealing

Рис. 8. Диаграмма деформации 

сплава Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc 

после РКУП и отжига при t = 400 °С, τ = 1 ч 

1 – в продольном направлении; 2 – в поперечном

Fig. 8. Al–Ca–Mn–Fe–Zr–Sc alloy stress-strain curve 

after ECAP and annealing at t = 400 °С, τ = 1 h 

1 – in longitudinal direction; 2 – in transverse direction



64

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2021  •  Т. 27  •  № 2

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  2021  •  Vol. 27  •  № 2 

Условный предел текучести и временное сопро-

тивление разрыву сплава после РКУП и отжига 

при температуре 400 °С, τ = 1 ч составили 171±2 и 

259±3 МПа при δ = 9±1 % для продольного направ-

ления и 213±2 и 235±3 МПа при δ = 2,0±0,5 % для 

поперечного направления. 

Таким образом, постдеформационный отжиг 

приводит к некоторому снижению прочностных 

свойств как «продольных», так и «поперечных» об-

разцов и в то же время существенно снижает пла-

стичность последних.

Выводы

В работе сплав состава, мас.%: Al—3,5Ca—

0,9Mn—0,5Fe—0,1Zr—0,1Sc был подвергнут де-

формационной обработке методом РКУП при 

температуре 400 °С и числе проходов N = 6. По ре-

зультатам работы сделаны следующие выводы.

1. В результате РКУП в сплаве формирует-

ся развитая субструктура с высокой плотностью 

дислокаций и выделением наноразмерных частиц 

Al6(Mn, Fe) и Al3Sc, также происходит измельче-

ние первичных частиц Al6(Mn, Fe) и эвтектиче-

ских частиц Al4Ca.

2. Прочностные свойства сплава после РКУП 

увеличились в 1,5—2,0 раза, а относительное удли-

нение уменьшилось в 1,3 раза в образце продоль-

ного сечения и слабо изменилось в «поперечном» 

образце по сравнению с исходным состоянием.

3. Постдеформационный отжиг (t = 400 °С, τ = 1 ч) 

после РКУП приводит к некоторому снижению 

прочностных свойств как «продольных», так и 

«поперечных» образцов и в то же время существен-

но снижает пластичность последних.

4. В состоянии после РКУП исследованный 

сплав имеет прочностные свойства на уровне 

термически упрочняемых силуминов при значи-

тельно превосходящих пластических характери-

стиках.
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Аннотация: Методом селективного лазерного сплавления (СЛС) по различным технологическим режимам получены образцы из 

сплава ЭП741НП с различными видами дефектов, объемная доля которых варьируется от 0,31 до 0,65 %. Структура СЛС-образ-

цов изучалась с применением методов оптической и сканирующей электронной микроскопии, механические характеристики 

определялись посредством проведения испытаний на растяжение. Все исследованные СЛС-образцы характеризовались невысо-

кими прочностными характеристиками, что связано с формированием метастабильной однофазной структуры, а также с нали-

чием структурных дефектов в виде трещин. Для повышения механических свойств проведены различные виды постобработки, в 

том числе горячее изостатическое прессования (ГИП), термическая обработка (ТО) по типу «закалка + старение» и комплексная 

обработка, сочетающая ГИП и ТО. По результатам исследований определено влияние различных видов постобработки на ми-

кроструктуру и свойства СЛС-образцов. Установлено, что применение ГИП способствует уменьшению пористости до 0,04 об.%, 

рекристаллизации структуры и выделению упрочняющей интерметаллидной фазы на основе Ni3Al (γ ′-фазы) в виде крупных 

разноразмерных частиц, образующих агломераты. Проведение ТО приводит к рекристаллизации структуры и выделению мел-

кодисперсной γ ′-фазы, равномерно распределенной в матрице сплава. При этом прочностные характеристики образцов после 

ГИП и ТО находятся примерно на одном уровне (σв ~ 1250÷1290 МПа), однако пластичность образцов после ТО существенно 

ниже, что связано с сохранением в структуре дефектов в виде трещин и крупных пор. Максимальное увеличение механических 

свойств (σв до 1460 МПа и δ до 21,3 %) зафиксировано при проведении комплексной постобработки (ГИП + ТО), которая обеспе-

чивает устранение дефектов и формирование оптимальной структуры сплава.

Ключевые слова: селективное лазерное сплавление (СЛС), горячее изостатическое прессование (ГИП), термическая обработка, 

никелевый жаропрочный сплав, микроструктура, механические свойства.
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Abstract: EP741NP alloy samples featuring various types of defects with the volume fraction varying from 0.31 to 0.65 % were produced by 

the method of selective laser melting (SLM) at various process conditions. The structure of SLM samples was investigated using optical and 
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Введение

Жаропрочные никелевые сплавы (ЖНС) яв-

ляются неотъемлемой частью современного дви-

гателестроения, что обусловлено превосходным 

комплексом механических и эксплуатационных ха-

рактеристик в широком интервале температур — 

вплоть до 650—1100 °С [1, 2]. Наиболее высокие 

требования предъявляются к дисковым ЖНС, ко-

торые подвергаются высоким термическим напря-

жениям, длительным статическим и циклическим 

нагрузкам [3]. Как правило, дисковые ЖНС харак-

теризуются сложным многокомпонентным хими-

ческим составом и плохо поддаются механической 

обработке ввиду высокого износа инструмента и 

низкой скорости удаления материала [4, 5].

На сегодняшний день в России и за рубежом 

разработан широкий спектр дисковых ЖНС, боль-

шая часть из которых изготавливается методом по-

рошковой (гранульной) металлургии посредством 

горячего изостатического прессования (ГИП) 

сферических порошков в формообразующей ос-

настке [3, 6]. Технология гранульной металлургии 

позволяет получать беспористые заготовки де-

талей, близкие к конечной форме, с однородным 

химическим составом и равномерным распреде-

scanning electron microscopy, and mechanical properties were determined by tensile tests. All investigated SLM samples featured by low 

strength characteristics due to the metastable single-phase structure formation, as well as structural defects in the form of cracks. To improve 

mechanical properties, various types of post-processing were carried out including hot isostatic pressing (HIP), heat treatment according to 

the «solution + aging» (HT) type, and comprehensive processing combining HIP and HT. According to the research results, the influence 

of various post-processing types on the microstructure and properties of SLM samples were determined. It was established that the use of 

HIP contributes to a decrease in porosity to 0.04 %, structure recrystallization, and the precipitation of a strengthening intermetallic phase 

based on Ni3Al (γ ′-phase) in the form of large particles of different sizes forming agglomerates. HT leads to the structure recrystallization 

and precipitation of a finely dispersed γ ′-phase uniformly distributed in the alloy matrix. In this case, strength characteristics of samples after 

HIP and HT are approximately at the same level (σв ~ 1250÷1290 MPa), however, the ductility of samples after HT is significantly lower. 

This is associated with the retention of defects in the structure in the form of cracks and large pores. The maximum increase in mechanical 

characteristics (σ up to 1460 MPa, δ up to 21.3 %) was recorded during comprehensive post-processing (HIP + HT) that ensures defect 

elimination and optimal alloy structure formation.

Keywords: selective laser melting (SLM), hot isostatic pressing (HIP), heat treatment, heat-resistant nickel alloy, microstructure, mechanical 

properties.
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лением структурных составляющих, что обеспе-

чивает повышенные механические характеристи-

ки по сравнению с литыми и деформированными 

сплавами [7, 8]. Однако реализация данного спо-

соба является весьма дорогостоящей, так как тре-

бует индивидуальной разработки и изготовления 

капсульной оснастки для каждого изделия с уче-

том возможной усадки и толщины диффузионного 

слоя между компактируемым и капсульным ма-

териалом [9, 10]. Кроме того, в полученных путем 

ГИП материалах возможно формирование наслед-

ственных границ гранул, которые оказывают не-

гативное влияние на эксплуатационные свойства 

дисков [7, 11].

Перспективным технологическим решением 

для порошковых дисковых ЖНС является исполь-

зование метода селективного лазерного сплавления 

(СЛС), позволяющего реализовать процесс послой-

ного изготовления деталей по данным CAD-модели 

за один технологический цикл без применения до-

полнительной оснастки [12, 13]. Переход от клас-

сической гранульной металлургии к процессам 

СЛС в перспективе позволит сократить технологи-

ческую цепочку, уменьшить время проектирования 
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и изготовления изделий, а также снизить затраты 

на их производство. По сравнению с другими по-

пулярными аддитивными технологиями (селек-

тивное электронно-лучевое сплавление, прямое 

лазерное выращивание) СЛС обеспечивает более 

высокую точность построения и низкую шерохова-

тость изделий, что позволит минимизировать этап 

финишной механической обработки [14, 15].

Однако полученные методом СЛС материалы 

имеют ряд недостатков, обусловленных специфи-

кой процесса послойного синтеза. В частности, 

высокие скорости охлаждения способствуют кри-

сталлизации материала в метастабильном состоя-

нии и возникновению значительных термических 

напряжений [16—18]. Кроме того, возможно обра-

зование структурных дефектов (поры, трещины), 

которые негативно влияют на механические свой-

ства материалов [18—21]. 

Таким образом, при разработке технологии 

СЛС применительно к ЖНС ключевое внимание 

уделяется способам устранения дефектов, повы-

шению структурной стабильности и увеличению 

механических характеристик, для чего применяют 

различные комбинации постобработки (ГИП, от-

жиг, закалка, старение и др.) [17, 22—24].

За последние 5 лет номенклатура никелевых 

сплавов, получаемых методом СЛС, существен-

но увеличилась. На сегодняшний день в различ-

ной степени освоены различные отечественные 

и зарубежные промышленные сплавы, такие как 

Inconel 718, Inconel 625, ЭП648, ЭП708, ВЖ159, 

IN738LC, Hastelloy X, CM247LC, ЖС32, K418, K536 

и др. Объектом настоящего исследования являл-

ся порошковый никелевый жаропрочный сплав 

ЭП741НП, наиболее распространенный в отечест-

венном двигателестроении [25, 26]. Он предна-

значен для изготовления дисков, валов и других 

тяжелонагруженных элементов газовых турбин, 

работающих при температурах до 800 °С. Деталя-

ми из гранулированного ЭП741НП оснащают ави-

ационные, ракетные, морские и промышленные 

газотурбинные двигатели. Разработка более энер-

гоэффективной и экологичной технологии изго-

товления сложнопрофильных изделий из сплава 

ЭП741НП является актуальной научно-техниче-

ской задачей.

Целью данной работы являлось исследование 

структуры и механических характеристик образ-

цов из сплава ЭП741НП с различным уровнем де-

фектности после СЛС и различных комбинаций 

термической постобработки (ГИП, закалка + ста-

рение, ГИП + закалка + старение).

Методика эксперимента

Исходный порошок из сплава ЭП741НП по-

лучен в АО «Композит» (Россия) методом плаз-

менного центробежного распыления прутковой 

заготовки. Его химический состав соответствует 

ГОСТ Р 52802. Концентрация газовых примесей 

по кислороду и азоту составила 0,007 и 0,001 мас.% 

соответственно. Для процесса СЛС использовали 

порошок с фракционным составом 20—64 мкм и 

средним диаметром Де Брукера/Хардена D [4,3] =

= 39,6 мкм. Квантили распределения d20, d50 и 

d90 составили 29,4, 38,2 и 55,7 мкм соответствен-

но. Порошок характеризуется сферической фор-

мой частиц и минимальным количеством внеш-

них дефектов в виде сателлитов и открытых пор 

(рис. 1, а). Микроструктура порошка представлена 

мелкими дендритами, закрытые газовые поры не 

обнаружены (рис. 1, б). Насыпная плотность со-

Рис. 1. Морфология (а) и микроструктура (б) исходного порошка из сплава ЭП741НП

Fig. 1. Morphology (а) and microstructure (б) of initial powder made of EP741NP alloy

a б
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ставила 4,93 г/см3 (ГОСТ 19440), текучесть — 12,5 с 

(ГОСТ 20899).

Изготовление образцов методом СЛС осущест-

вляли на промышленной установке c рабочей зо-

ной 400 ×400 ×400 мм, оснащенной иттербиевым 

волоконным лазером мощностью 1 кВт. Процесс 

СЛС проводили в инертной среде аргона. Образ-

цы ориентировали горизонтально относительно 

плиты построения (под углом 0°). В ходе предва-

рительных параметрических исследований ва-

рьировали основные параметры СЛС, в том числе 

мощность лазера, скорость сканирования, шаг 

штриховки. Высота порошкового слоя составля-

ла 0,04 мм. 

Для оценки совокупного влияния параметров 

СЛС использовали значение общего энерговклада 

(плотность энергии E, Дж/мм3), который рассчи-

тывали по формуле

где P — мощность лазера; Вт, V — скорость скани-

рования, мм/с; h — высота порошкового слоя, мм; 

x — шаг штриховки, мм.

По результатам предварительных параметри-

ческих исследований были выбраны 4 режима 

(табл. 1), обеспечивающие формирование образ-

цов с различными типом и количеством некри-

тических дефектов (закрытая пористость, еди-

ничные трещины). Полученные партии образцов 

затем подвергали различным видам постобработ-

ки: ГИП, ТО (закалка + старение) и ГИП + ТО. 

Процесс ГИП проводили в газостате марки ABRA 

HIRP 10/26-200-2000 (Швеция) по стандартному 

(коммерческому) режиму для сплава ЭП741НП, а 

термическую обработку — в печи ПЛ-10/16 (Рос-

сия). Закалку осуществляли на воздухе после вы-

держки в печи при температуре 1210 °С в течение 

8 ч, старение проводили посредством выдержки 

при t = 870 °С в течение 32 ч.

Для сокращения объема экспериментальных 

исследований в рамках данной работы образцы, 

полученные по режиму А25, исследовали в четы-

рех структурных состояниях (СЛС, СЛС + ГИП, 

СЛС + ТО и СЛС + ГИП + ТО), а остальные образ-

цы — в трех (СЛС, СЛС + ТО и СЛС + ГИП + ТО). 

Структуру сплавов изучали на оптическом ми-

кроскопе (ОМ) AXIO Imager A1 («Carl Zeiss», Гер-

мания) с использованием программного обеспе-

чения Thixomet Pro и сканирующем электронном 

микроскопе (СЭМ) S -3400N («Hitachi», Япония). 

Пористость определяли при помощи ОМ на 

10 областях шлифа для каждого исследуемого 

образца при увеличении 100×. Для выявления 

структуры использовали травитель Марбле (сер-

нокислая медь — 20 г, соляная кислота — 100 мл, 

вода — 100 мл). Механические испытания проводи-

ли по ГОСТ 1497 на образцах № 7 типа IV с исполь-

зованием испытательной машины Schenk-Trebel 

RMC-100 (Германия).

Результаты и их обсуждение

Особенности структуры 
и механические свойства СЛС-образцов

В процессе СЛС ванна расплава, образующа-

яся в результате локального расплавления слоя 

порошкового материала, кристаллизуется при 

высоких скоростях охлаждения — порядка 105—

107 К/с [16, 17]. Высокий уровень термических на-

пряжений приводит к образованию горячих тре-

щин в сложнолегированных ЖНС [19]. Наличие 

закрытых газовых пор в исходном порошке или за-

хват рабочего газа в процессе кристаллизации спо-

собствуют формированию остаточной пористости. 

Размер и количество дефектов можно корректиро-

вать посредством варьирования технологических 

параметров СЛС, стратегии сканирования и тем-

пературы подогрева платформы построения.

Ранее в работе [27] методом СЛС по различ-

ным режимам были получены образцы из сплава 

ЭП741НП с объемной долей дефектов от 0,035 

до 0,25 %. Их изготовление осуществлялось на 

установке с платформой построения размером 

250×250 мм в условиях ее предварительного на-

грева до 180 °С. При переходе на промышленную 

установку СЛС с плитой построения 400 ×400 мм и 

максимально возможным подогревом до 130 °С из-

за изменения условий охлаждения возникла необ-

ходимость в существенной корректировке разра-

ботанных ранее режимов. В ходе корректировки по 

Таблица 1. Режимы изготовления образцов 
сплава ЭП741НП методом СЛС

Table 1. Modes of EP741NP alloy sample production by SLS

Режим СЛС Е, Дж/мм3 Р, Вт

А25 93,8 180

В16 75,0 180

В17 70,3 180

С05 69,4 200
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данным параметрических исследований отобраны 

режимы (см. табл. 1), обеспечивающие изготовле-

ние образцов без критических дефектов, таких как 

несплавления или сквозная сеть трещин.

В табл. 2 представлены результаты количествен-

ного анализа дефектов в исследуемых образцах, 

а на рис. 2 приведены типичные макроструктуры 

поперечного сечения (плоскость ZY, перпендику-

Таблица 2. Результаты анализа структурных дефектов образцов сплава ЭП741НП после СЛС

Table 2. Analysis results for structural defects of EP741NP samples after SLM

Режим СЛС Пористость, % Число дефектов, шт. Структурные дефекты

А25 0,31 2348
• Сферические поры размером до 7 мкм

• Единичные трещины до 200 мкм

В16 0,44 2578

• Сферические поры размером до 15 мкм

• Единичные поры неравноосной формы размером 10–15 мкм

• Единичные трещины до 250 мкм.

В17 0,51 2755

• Сферические поры размером до 10 мкм

• Единичные поры неравноосной формы размером 10–20 мкм

• Единичные трещины до 250 мкм

С05 0,65 2184

• Сферические поры размером до 15 мкм

• Единичные поры неравноосной формы размером 10–20 мкм

• Разветвленные трещины до 300 мкм

Рис. 2. Макроструктуры образцов из сплава ЭП741НП, полученных методом СЛС по режимам А25 (а), В16 (б), 

В17 (в) и С05 (г)

Увеличение – 200×

Fig. 2. Macrostructures of EP741NP alloy samples obtained by SLM according to А25 (а), В16 (б), В17 (в) and С05 (г) modes

Magnification – 200×

a

в г

б
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лярная плите построения). Во всех образцах об-

наружены несплошности в виде единичных пор 

различной морфологии и трещин. Совокупная 

объемная доля дефектов в структуре образцов ва-

рьируется от 0,31 до 0,65 %, что существенно пре-

вышает полученные в работе [27] данные. Данный 

эффект, вероятно, связан с более высокими ско-

ростями охлаждения из-за увеличенной площади 

платформы построения и снижения температуры 

ее подогрева. 

Таким образом, можно заключить, что в рамках 

настоящей работы с уменьшением общего энер-

говклада наблюдается увеличение дефектности 

сплавов. Наилучшей структурой обладал образец, 

полученный по режиму А25, который характери-

зовался минимальными количеством и размером 

единичных трещин. Наихудшая структура наблю-

далась у образца, изготовленного по режиму С05, 

в котором выявлено образование трещин развет-

вленной морфологии.

Исследованные образцы характеризовались 

схожей структурой, так как получены по режимам 

с близкими значениями энерговклада и одинако-

вой стратегией сканирования. Структура пред-

ставлена столбчатыми зернами, ориентированны-

ми в направлении оси Z (отмечено штриховыми 

линиями на рис. 2) и границами ванн расплава, 

имеющих дугообразную форму (отмечено сплош-

ными линиями). Их размер в плоскости шлифа 

варьируется и может достигать длины, соизмери-

мой с высотой образца. Формирование столбчатых 

зерен происходит по эпитаксиальному механизму, 

который реализуется в условиях высоких темпера-

турных градиентов [28]. В результате происходит 

прорастание зерна через несколько ванн расплава. 

При этом направление роста зерен соответствует 

преимущественному направлению теплопереда-

чи (вдоль оси Z). По данным работ [28, 29] размер 

столбчатых зерен возможно контролируемо изме-

нять посредством варьирования мощности лазера 

(при неизменной величине энерговклада) и стра-

тегии сканирования.

При большем увеличении (рис. 3) в СЛС-образ-

цах можно наблюдать участки с мелкодисперсной 

столбчатой и ячеистой микроструктурой. Данные 

элементы структуры формируются из разориенти-

рованных колоний сонаправленных столбчатых 

дендритов, которые попадают в плоскость шлифа 

различными сечениями — параллельно (столбча-

тая) или перпендикулярно (ячеистая) направле-

нию роста. Из-за высоких скоростей охлаждения в 

процессе кристаллизации рост вторичных ветвей 

дендритов подавляется.

Колонии дендритов образуются на границе 

ванны расплава, имеющей параболическую фор-

му, при этом центрами кристаллизации являются 

дендриты предыдущего слоя. В ходе кристалли-

зации дендриты прорастают под разными углами 

по направлению к центру ванны расплава. При 

этом направление роста колоний дендритов (бе-

лые стрелки на рис. 3, а) внутри ванны расплава 

обусловлено совокупностью тепловых потоков, а 

также предпочтительной кристаллографической 

ориентацией кубического кристалла [29, 30]. При 

пересечении колоний дендритов рост одних пода-

вляется конкурентным ростом других, обладаю-

Рис. 3. Структура СЛС-образцов из сплава ЭП741НП, исследованная методом СЭМ

Увеличение 3000× (а) и 10000× (б)

Fig. 3. Structure of EP741NP alloy SLM samples studied by SEM

Magnification 3000× (а) and 10000× (б)

a б
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щих более выгодной ориентацией. В момент про-

растания через границу ванны расплава колонии 

дендритов могут менять направление своего ро-

ста на 90° (рис. 3, а), в результате чего в плоскости 

шлифа наблюдаются участки с ячеистой (сотовой) 

микроструктурой (рис. 3, б) [16].

В табл. 3 представлены результаты механиче-

ских испытаний СЛС- образцов, изготовленных по 

различным режимам. Полученные данные хорошо 

согласуются с результатами структурных исследо-

ваний (см. табл. 2, рис. 2). Наилучшими прочност-

ными характеристиками обладают образцы, по-

лученные по режиму А25 и имеющие наименьшее 

количество структурных дефектов. С увеличением 

дефектности образцов наблюдается закономерное 

уменьшение прочности и пластичности.

Структура и свойства СЛС-образцов 
после ГИП

Горячее изостатическое прессование способ-

ствует протеканию рекристаллизационных про-

цессов в СЛС-образцах и формированию ярко 

выраженной зеренной структуры (рис. 4, а). При 

этом зерна сохраняют наследственную вытянутую 

вдоль оси Z морфологию, однако их длина суще-

ственно уменьшается по сравнению с СЛС-образ-

цами. Другой характерной особенностью транс-

формации структуры в процессе ГИП являются 

полное устранение трещин и снижение общего 

уровня пористости с 0,31 до 0,04 об.%.

Микроструктура образцов после ГИП (рис. 4, б) 

состоит из твердого раствора на основе никеля 

(γ-фаза), упрочняющей интерметаллидной фазы 

на основе Ni3Al (γ ′-фаза) и карбидов типа MeC, ко-

торые выделились в объеме и на границе зерен. Ос-

новная упрочняющая γ ′-фаза в теле зерна распре-

делена в виде кубических включений размерами от 

0,5 до 1,5 мкм, которые собираются в агломераты 

по 2—4 частицы. На границе зерна размер γ ′-фазы 

достигает 3—7 мкм. Формирование γ ′-фазы с такой 

морфологией обусловлено медленной скоростью 

охлаждения образцов после проведения ГИП, так 

как оно происходило в газостате [31]. 

Оценка объемной доли фаз производилась по 

СЭМ-изображениям посредством определения 

отношения площади фазовых областей к площади 

Таблица 3. Механические свойства образцов сплава ЭП741НП после СЛС

Table 3. Mechanical properties of EP741NP alloy samples after SLM

Режим СЛС
Предел прочности 

σв, МПа

Предел текучести 

σ0,2,МПа

Отн. удлинение 

δ, %

Отн. сужение 

ψ, %

A25 1085 ± 55 855 ± 40 10,5 ± 4,3 11,9 ± 4,5

B16 1050 ± 50 845 ± 40 8,2 ± 4,2 12,2 ± 4,4

В17 1035 ± 55 840 ± 45 8,2 ± 3,5 11,4 ± 3,2

С05 1015 ± 60 830 ± 50 7,8 ± 4,5 8,1 ± 4,3

Рис. 4. Макро- (а) и микроструктура (б) СЛС-образцов после ГИП

Увеличение – 50× (а) и 5000× (б)

Fig. 4. Macrostructure (а) and microstricture (б) of SLM samples after HIP

Magnification – 50× (а) and 5000× (б) 

a б
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всего снимка. По результатам металлографическо-

го анализа, ориентировочная объемная доля γ-фа-

зы составила 46 %, γ ′-фазы — 53 % и фазы на основе 

тугоплавких соединений — около 1 %.

Механические свойства СЛС-образцов после 

ГИП значительно выросли. В частности, предел 

прочности (σв) увеличился до 1290 МПа, относи-

тельное удлинение (δ) — до 24,9 %, относитель-

ное сужение (ψ) — до 19,7 %. При этом наблюда-

лось некоторое уменьшение предела текучести до 

810 МПа, что обусловлено морфологией, размера-

ми и характером распределения γ ′-фазы по гра-

ницам зерен. Улучшение свойств СЛС-образцов 

после ГИП обусловлено устранением дефектов в 

виде единичных трещин, а также уменьшением 

объемной пористости и выделением упрочняю-

щей γ ′-фазы.

Структура и свойства СЛС-образцов 
после термической обработки (ТО)

На рис. 5 приведены макроструктуры СЛС-об-

разцов, полученных по режиму А25, после ТО 

и ГИП + ТО. Видно, что они обладают схожей 

структурой, состоящей из вытянутых зерен, ори-

ентированных в направлении оси Z. При этом об-

разцы после комплексной обработки ГИП + ТО 

отличаются несколько меньшим размером зер-

на. В структуре образцов после ТО без предвари-

тельного ГИП наблюдаются микротрещины (см. 

рис. 5, а), унаследованные от СЛС-процесса. В об-

разцах после ГИП + ТО их не обнаружено, однако 

в структуре имеются сферические поры размером 

до 5 мкм (рис. 5, б).

На микроуровне структура СЛС-образцов по-

сле ТО и ГИП + ТО практически идентичная. 

После проведения ТО размер γ ′-фазы существен-

но уменьшается по сравнению с образцами после 

ГИП: в объеме зерна он варьируется в интервале 

150—400 нм, а на границе зерна может достигать 

1—2 мкм. Распределение γ ′-фазы в твердораствор-

ной матрице становится более равномерным. 

Кроме того, в ходе проведения ТО в объеме 

зерен формируются карбиды типа MeC, а по гра-

ницам — преимущественно Cr23C6 (см. рис. 5, г). 

Рис. 5. Структура СЛС-образцов из сплава ЭП741НП после ТО (а) и ГИП + ТО (б–г)

Увеличение – 100× (а), 50× (б), 1000× (в), 10000× (г)

Fig. 5. Structure of EP741NP alloy SLM samples after ТО (а) and HIP + HT (б–г)

Magnification – 100× (а), 50× (б), 1000× (в), 10000× (г)

a

в г

б



74

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2021  •  Т. 27  •  № 2

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  2021  •  Vol. 27  •  № 2 

Результаты идентификации карбидных частиц 

подробно представлены в работе [27]. Также 

по STEM-фотографиям проведена оценка до-

ли основных фаз, согласно которой доля γ-фа-

зы составила 36 %, γ ′-фазы — 63 % и карбидных 

фаз — около 1 %.

На рис. 6 приведены сравнительные результа-

ты механических испытаний СЛС-образцов после 

ТО и ГИП + ТО. Сопоставление представленных 

данных с результатами структурных исследований 

позволяет заключить, что максимальные механи-

ческие свойства сплава ЭП741НП достигаются при 

проведении комплексной обработки (ГИП + ТО) 

за счет устранения структурных дефектов и равно-

мерного выделения мелкодисперсной γ ′-фазы. Об-

разцы после ТО без предварительного ГИП име-

ют повышенные характеристики относительно 

СЛС-образцов, что связано с выделением упроч-

няющей γ ′-фазы. По пределу прочности и пре-

делу текучести образцы после ТО соответствуют 

образцам после ГИП, однако имеют низкие зна-

чения пластичности, что связано с присутствием в 

их структуре трещин, наследованных от процесса 

СЛС. 

Следует отметить, что, несмотря на различное 

количество дефектов в исходных СЛС-образцах, 

проведение полного комплекса постобработок 

способствует выравниванию механических харак-

теристик образцов, полученных по различным ре-

жимам. Зафиксированный эффект подтверждает 

возможность устранения некритических дефектов 

методом ГИП.

Заключение

Методом СЛС изготовлены образцы из жаро-

прочного никелевого сплава ЭП741НП с различ-

ным уровнем дефектности структуры (поры, ми-

кротрещины). СЛС-образцы характеризовались 

дендритно-ячеистой микроструктурой со столб-

чатыми зернами. Установлено закономерное сни-

жение прочностных характеристик с увеличением 

Рис. 6. Механические свойства СЛС-образцов из сплава ЭП741НП до и после ТО и ГИП + ТО

Fig. 6. Mechanical properties of EP741NP alloy SLM samples before and after HT and HIP + HT
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дефектности образцов. При увеличении объемной 

доли дефектов с 0,31 до 0,65 % предел прочности 

снижается с 1085 до 1015 МПа соответственно.

Показано, что горячее изостатическое прессо-

вание способствует заметному снижению плотно-

сти дефектов в виде единичных трещин, умень-

шению пористости образцов до 0,04 об.% и выде-

лению упрочняющей γ ′-фазы, что в совокупности 

приводит к увеличению предела прочности на 

20 % (σв = 1290 МПа), относительного удлинения 

на 14,4 % (δ = 24,9 %) и относительного сужения 

на 7,9 % (ψ = 19,7 %). Однако из-за условий охлаж-

дения образцов после ГИП γ ′-фаза выделилась в 

виде агломератов, неравномерно распределенных 

в объеме твердорастворной матрицы.

Установлено, что применение термообработки 

(ТО) без предварительного ГИП приводит к уве-

личению прочностных характеристик для всех 

типов образцов за счет выделения мелкодисперс-

ной γ ′-фазы, равномерно распределенной в объ-

еме материала. Однако в структуре сохраняются 

дефекты, наследованные от процесса СЛС, что 

снижает свойства сплава ЭП741НП (особенно пла-

стичность).

Таким образом, комплексная постобработка, 

сочетающая операции ГИП и ТО, позволила полу-

чить материал с оптимальной структурой и мак-

симальными механическими характеристиками. 

При этом наблюдалось выравнивание свойств об-

разцов, полученных по различным режимам СЛС, 

что связано с устранением структурных дефектов 

и формированием одинаковой дисперсно-упроч-

ненной γ/γ ′-структуры с равномерным распреде-

лением γ ′-фазы. В результате комплексной обра-

ботки было достигнуто увеличение прочностных 

характеристик до следующих средних значений: 

σв до 1460 МПа, σ0,2 до 1035 МПа, δ до 21,3 % и 

ψ до 16,7 %.

Работа выполнена при финансовой поддержке 

Российского научного фонда (проект № 19-79-10226).

Funding: The research was carried out under financial support 

of the Russian Science Foundation (Grant № 19-79-10226).
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