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ПЛАЗМЕННАЯ СФЕРОИДИЗАЦИЯ ПОРОШКОВ 

НА ОСНОВЕ СПЛАВОВ Nb-Si, 

ПОЛУЧЕННЫХ МЕХАНИЧЕСКИМ ЛЕГИРОВАНИЕМ

Аддитивные технологии являются способом изготовления изделий различной формы по данным 
компьютерной модели путем послойного добавления материала в�виде порошка. Общие требо-
вания к�порошкам для аддитивных технологий�— сферическая форма частиц и�высокая одно-
родность гранулометрического состава. Характеристики производимых в� настоящее время 
порошков явно лимитируют область применения аддитивных технологий. Разработка новых 
методов получения исходных материалов для аддитивных технологий позволит расширить но-
менклатуру используемых сплавов. В�работе представлены результаты экспериментальных ис-
следований по обработке в�потоке термической плазмы порошковых сплавов на основе системы 
Nb-Si, полученных с�помощью механического легирования элементарных порошков Nb, Si, Al, 
Ti и� Cr. В� результате комплекса выполненных экспериментальных исследований показана 
принципиальная возможность получения сферических порошковых сплавов на основе системы 
Nb-Si из порошков, полученных механическим легированием. Показано, что поверхность полу-
чаемых частиц после сфероидизации неровная и�отображает литую структуру материала. На 
микрошлифах выявлены три фазовых составляющих, имеющих различный оптический контраст: 
Nb5Si3, Nb3Si и�Nbтв.р-р., что подтверждается результатами рентгенофазового анализа.
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PLASMA SPHEROIDIZATION 

OF Nb-Si-BASED POWDER ALLOYS OBTAINED 

BY MECHANICAL ALLOYING

Additive technologies are a method of making products of various shapes by adding layers of material in 
powder using a computer model. The general requirement to powders for additive technology is a 
spherical particle shape and particle size distribution of high uniformity. Today, the characteristics of 
powders limit the fi eld of application of additive technologies. Development of new methods for obtain-
ing raw materials for additive technologies will expand the range of used alloys. This paper presents the 
results of experimental studies of a Nb-Si-based powder alloy, produced by mechanical alloying of Nb, 
Si, Al, Ti and Cr elemental powders in the fl ow of thermal plasma. Experimental results show that 
plasma spheroidizing of Nb-Si-based powders obtained by mechanical alloying is possible.�It is shown 
that after spheroidization the particle surface is rough, which indicates the cast structure of the material. 
Three phases having diff erent optical contrast are revealed on microsections: Nb5Si3, Nb3Si and Nbss, 
which is confi rmed by�X-ray diff raction.

MECHANICAL ALLOYING; PLAZMA SPHEROIDIZATION; THERMAL PLASMA; HEAT RESISTANT ALLOY; 
SPHERICAL POWDER.
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Введение

Аддитивные технологии, широко известные 
как трехмерная печать, являются способом из-
готовления изделий различной формы по дан-
ным компьютерной модели путем послойного 
добавления материала в�виде порошка, прово-
локи, жидкости и�др. [1]. Трехмерная печать из-
делий из металлов и� их сплавов представляет 
большой интерес для многих высокотехнологич-
ных отраслей промышленности. Усиленный 
интерес к�аддитивным технологиям вызван преж-
де всего возможностью создания объектов слож-
ной геометрической формы за короткий период 
времени без необходимости изготовления до-
полнительной оснастки [2].

Общие требования к�порошкам для аддитив-
ных технологий�— сферическая форма частиц 
и� высокая однородность гранулометрического 
состава. Сферическая форма обеспечивает более 
компактную укладку частиц в� определенный 
объем, а�также текучесть порошка с�минималь-
ным сопротивлением в�системах подачи мате-
риала. Более 90�% всех порошков, применяемых 
в�аддитивных технологиях, получают методами 
диспергирования (распыление) расплава [3–5]. 
К�основным технологиям получения порошков 
для установок послойного синтеза относят га-
зовую и� центробежную атомизацию. Методы 
атомизации позволяют получать мелкодисперс-
ные порошки со сферической формой частиц 
при достаточно высокой производительности 
процесса с�контролируемой дисперсностью по-
рошка и�обеспечивают высокий выход годного 
по фракции порошка, однако у� данного типа 
методов есть ряд недостатков [5]. Так, например, 
частицы порошка, получаемые методами газо-
вой атомизации, могут иметь внутреннюю по-
ристость из-за захлопывания инертного газа 
внутри частиц в� процессе их кристаллизации. 
Наиболее характерный и� неизбежный дефект 
порошков, получаемых распылением жидкого 
металла потоком инертного газа,�— это сателли-
ты, то есть «налипание» мелких частиц на более 
крупные и�т.�д.

Характеристики производимых в�настоящее 
время порошков явно лимитируют область при-
менения аддитивных технологий, в� частности 
узок спектр порошков по химическому составу. 
В� результате нельзя реализовать возможности 
по обеспечению свойств конструкционных 
и�функциональных материалов, а�также достичь 
высокой точности изготовления и�качества по-
верхности. Разработка новых методов получения 
исходных материалов для аддитивных техноло-
гий позволит расширить номенклатуру исполь-
зуемых сплавов. Один из альтернативных путей 
получения порошков� — механические методы 
(размол, механическое легирование) [6, 7]�с�по-
следующей сфероидизацией. Порошки, полу-
чаемые путем размола на данный момент для 
аддитивных технологий не применяют, так как 
их частицы имеют осколочную, неправильную 
форму. Для придания сферической формы по-
рошкам применяется сфероидизация�— преоб-
разование исходного порошкового материала 
неравноосной формы с�целью получения частиц 
с�формой близкой к�сферической. Существует 
несколько методов сфероидизации порошков, 
один из которых — термическое воздействие 
потока плазмы [8, 9]. Высокая температура, до-
стигающая в�струе плазмы 10000�°C, позволяет 
расплавлять и�испарять даже самые тугоплавкие 
соединения. Контролируя такие параметры, как 
скорость подачи, траектория движения порош-
ка, расход плазмообразующего газа и�мощность 
плазменного потока, можно добиться получения 
частиц соединений заданного состава со сфери-
ческой формой [10–14].

В работе представлены результаты экспери-
ментальных исследований по обработке в� по-
токе термической плазмы порошковых сплавов 
на основе системы Nb-Si, полученных с�помо-
щью механического легирования элементарных 
порошков Nb, Si, Al, Ti и�Cr.

Материалы и%методы

Порошки сплавов Nb-16Si, Nb-25Ti-2Al-
2Cr-16Si и� Nb-24Ti-2Al-10Cr-16Si были полу-
чены механическим легированием порошков 
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чистых элементов в� планетарной мельнице 
Fritsch Pulverisette 4.�В�качестве исходных ком-
понентов использовали элементарные порошки 
с� чистотой 99� %. Скорость вращения реакто-
ров�— 200�об/мин, соотношение массы загружа-
емого порошка к� массе шаров� — 1:10, время 
синтеза� — 6� часов. Подготовка порошков для 
механического легирования и�загрузка в�реактор 
мельницы проводилась в� атмосфере аргона 
в�герметичной перчаточной камере.

Экспериментальные исследования по ин-
дукционной плазменной сфероидизации по-
рошков сплава Nb-16Si были выполнены с�ис-
пользованием плазменной установки ИМЕТ 
имени А.А. Байкова РАН на базе электродуго-
вого генератора термической плазмы с�вихревой 
стабилизацией разряда [9] при следующих диа-
пазонах значений параметров процесса: мощ-
ность плазмотрона�— 18�кВт; расход плазмоо-
бразующего газа (аргон, аргон-водородные 
смеси)�— 2�м3/ч, расход порошка�— 3�г/мин.

Аналогичные исследования порошков спла-
вов Nb-25Ti-2Al-2Cr-16Si и�Nb-24Ti-2Al-10Cr-
16Si, полученных механолегированием, выпол-
нены с� использованием установки TekSphero 
15�производства Tekna Plasma Systems�Inc. (Ка-
нада) при следующих значениях параметров 
процесса: мощность плазмотрона�— 15�кВт; рас-
ход плазмообразующего газа (аргон-водородная 
смесь)�— 2,4�м3/ч; расход порошка�— 40�г/мин.

Фазовый состав изучали методом рентгено-
фазового анализа на установке Brucker 
D8� Advance в� CuKα-излучении (λ = 1,5418� Å). 

Дальнейшая обработка дифракционных данных 
осуществлялась по методу Ритвельда с�исполь-
зованием программы Diff rac Plus Topas фирмы 
BRUKER. Исследование морфологии частиц 
и�структуры полученных сплавов проводилось 
с�использованием сканирующего электронного 
микроскопа Mira 3�Tescan. Распределение эле-
ментов по объему частицы порошка определяли 
на шлифах методом рентгеновского микроана-
лиза с�помощью приставки Oxford�INCA Wave 
500�к�сканирующему электронному микроскопу.

Результаты и%их обсуждение

На начальном этапе экспериментальные ис-
следования по индукционной плазменной сфе-
роидизации порошков выполняли на базовом 
сплаве Nb-16Si. В�качестве исходных использо-
вались порошки сплава осколочной формы 
с�размером частиц до 100�мкм, полученные ме-
ханическим легированием (рис. 1). При деталь-
ном исследовании порошка установлено, что 
частицы представляют собой агломераты ми-
кронных и� субмикронных частиц с� довольно 
равномерным распределением исходных ком-
понентов по объему.

В результате выполненных эксперименталь-
ных исследований установлено, что в� потоке 
термической плазмы аргона с�добавками водо-
рода, генерируемой в�электродуговом плазмо-
троне, могут быть получены сферические по-
рошки сплава Nb-16Si (рис. 2). Ввиду наличия 
в� исходном сырье широкого распределения 
частиц по размерам и� низкой механической 

Рис. 1.�Морфология частиц порошка Nb-16Si после механического легирования

б)а)
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прочности частиц, приводящей к�их разрушению 
на мелкие фрагменты, в�процессе плазменной 
сфероидизации возможно испарение наиболее 
мелких частиц с�последующей конденсацией па-
ров в� виде мелкодиспесрных и� субмикронных 
частиц (рис. 2,�б). Результаты исследования гра-
нулометрического состава (рис. 2,�в) показали, 
что при сфероидизации происходит уменьшение 
размера частиц, вызванное уплотнением агломе-
ратов и�частичным испарением материала с�по-
верхности частиц при оплавлении.

На рис. 3�приведены изображения частиц 
порошка после удаления загрязняющих мел-
кодисперсных и�субмикронных частиц путем 
промывки в�ультразвуковой ванне. Визуально 

определяемые периодические изменения на по-
верхности частицы (рис. 3,� а, б), вызванные 
кристаллизационными процессами, соответ-
ствуют поперечным размерам ячеисто-дендрит-
ных кристаллитов, которые образуются в�объ-
еме капли (рис. 4). Их вершины в� процессе 
радиального роста достигают поверхности ча-
стицы, где вследствие объемной усадки оста-
точного расплава при затвердевании возникают 
оконтуривающие их канавки. Обращает на себя 
факт различия поверхности крупных и�мелких 
частиц, что вызвано различной скоростью 
охлаждения частиц. С� уменьшением размера 
частиц скорость их охлаждения увеличивается, 
что препятствует росту дендритов.

Рис. 2.�Морфология частиц (а, б)�и�гранулометрический состав (в) порошка 
сплава Nb-16Si после плазменной сфероидизации на установке ИМЕТ РАН: 

                 — после сфероидизации;                   — до сфероидизации

б)а)

Объемное
содержание, %

Размер
частиц, мкм
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Исследование микрошлифов показало, что 
сферические частицы имеют структуру, состоя-
щую из равноосных дендритов (см. рис. 4), раз-
меры которых на периферии частиц мало отли-
чаются от размеров дендритов центральных 
областей. Порядок осей подобных дендритов 
сложно определить, поскольку направление ро-
ста не всегда можно отчетливо проследить. С�уве-
личением размера частиц расстояние между ден-
дритными ветвями увеличивается, поскольку 
повышение продолжительности затвердевания 
интенсифицирует процесс коалесценции, вы-
зывая растворение тонких ветвей с�расширени-
ем междуосных промежутков.

На микрошлифах видны три фазовых состав-
ляющих, которые имеют различный оптический 
контраст: темно-серая, серая, светло-серая (см. 
рис. 4). Наиболее темная фаза с�минимальной 
плотностью соответствует интерметаллиду 
Nb5Si3, серая�— Nb3Si, а�светлая фазовая состав-
ляющая�— Nbтв.р-р, что подтверждается кривой 
распределения элементов в�объеме частицы.

Наличие пор микронного и�субмикронного 
размера во внутренней структуре сферических 
частиц может быть связано либо с�образованием 
водяных паров в� результате водородного вос-
становления оксидов металлов, либо с�перегре-
вом частиц. Известно, что процесс сфероидиза-
ции частицы в� потоке плазмы требует ее 
нагрева до температуры плавления и� полного 
переплава. По причине того, что исходный по-
рошок имеет довольно широкое распределение 
по гранулометрическому составу, возможен 
перегрев (нагрев до температуры кипения) не-
которых частиц, что ведет к� образованию пу-
зырьков внутри частицы, ухудшающих физико-
химические свойства готового материала.

Рентгенофазовый анализ порошков, полу-
ченных механолегированием, показал наличие 
пиков твердого раствора ниобия (Nbтв.р-р), а�так-
же силицидов ниобия�— Nb5Si3, Nb3Si (рис. 5). 
Основные пики на рентгенограмме отвечают 
твердому раствору ниобия с�кубической решет-
кой и�параметром a = 3,33�Å,�а�также силициду 

Рис. 3.�Морфология частиц порошка сплава Nb-16Si после плазменной сфероидизации 
на установке ИМЕТ РАН

Рис. 4.�Микроструктура частиц порошка сплава Nb-16Si после плазменной сфероидизации 
на установке ИМЕТ РАН

б)а) в)

б)а) в)
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ниобия Nb5Si3� с� гексагональной решеткой 
(P63/m) а�= 7,536�Å и�с�= 5,249�Å.�Широкие пики 
указывают на сильное искажение кристалличе-
ской решетки, образовавшееся в�результате ин-
тенсивного механического воздействия. После 
сфероидизации гексагональная решетка сили-
цида ниобия Nb5Si3�трансформируется в�тетра-
гональную решетку (I4/m) с� параметрами а� = 
6,557� Å и� с� = 11,86� Å.� Остальные фазовые со-
ставляющие остаются неизменными.

На следующем этапе работ эксперименталь-
ные исследования по индукционной плазмен-
ной сфероидизации проводились с�использова-
нием установки TekSphero 15�производства Tekna 
Plasma Systems� Inc. (Канада). Ее отличие от 
установки ИМЕТ РАН�— в�источнике генера-
ции плазменного разряда. Генерация плазмы 
в� установке ИМЕТ имени А.А. Байкова РАН 

происходит за счет электродугового разряда, 
а�в�TekSphero 15�— с�использованием высоко-
частотного индуктора.

В ходе проведенных исследований были по-
лучены сферические порошки сплавов Nb-25Ti-
2Al-2Cr-16Si и� Nb-24Ti-2Al-10Cr-16Si (рис. 6). 
Они очень схожи с�порошками сплава Nb-16Si. 
Как и�у�сплава Nb-16Si, у�полученных порошков 
поверхность неровная и� отображает литую 
структуру материала. Также визуально опреде-
ляются периодические изменения на поверх-
ности частицы, вызванные кристаллизацион-
ными процессами. Исследования распределения 
легирующих элементов в�плоскости шлифа по-
казали, что после плазменной сфероидизации 
в�частице сохраняется практически равномерное 
распределение элементов, полученное после 
механического легирования.

Рис. 5.�Изменение фазового состава композиции 
Nb-16Si после механического легирования 
и�сфероидизации на установке ИМЕТ РАН
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Заключение

Выполненные работы показали принципи-
альную возможность процесса плазменной сфе-
роидизации порошков сплавов на основе си-
стемы Nb-Si. Показано, что из-за широкого 
распределения частиц по размерам в�исходном 
сырье и� низкой механической прочности ча-
стиц, приводящей к�их разрушению на мелкие 
фрагменты, в�процессе плазменной сфероиди-
зации возможно испарение наиболее мелких 
частиц с� последующей конденсацией паров 
в�виде мелкодиспесрных и�субмикронных ча-
стиц. Поверхность полученных частиц неров-

ная и�отображает литую структуру материала. 
Рентгенофазовый анализ порошков показал 
наличие пиков твердого раствора ниобия 
(Nbтв.р-р), а�также силицидов ниобия�— Nb5Si3, 
Nb3Si, что подтверждается результатами иссле-
дований микрошлифов. Вопросы, требующие 
особого внимания при продолжении работ: 
элементный и�фазовый состав исходного сырья; 
присутствие примесей; фракционный состав 
исходного сырья; механическая прочность гра-
нул исходного сырья.

Исследование выполнено за счет гранта Россий-
ского научного фонда (проект №15–13–00062).

Рис. 6.�Морфология частиц порошка сплавов Nb-25Ti-2Al-2Cr-16Si (а, б)�
и�Nb-24Ti-2Al-10Cr-16Si (в, г)�после плазменной сфероидизации 

на установке TekSphero 15

б)а)

б)а)
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