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Аннотация: Рассматривается процесс получения гранул сферической формы метал-

лического композиционного материала (МКМ) на основе молибдена с исходной фракцией 

размером 40–63 мкм. Результаты, полученные в ходе исследований, показали принципи-

альную возможность сфероидизации гранул высокотемпературных МКМ на основе ту-

гоплавких металлов, армированных частицами керамических соединений. Однако выяв-

лена необходимость более глубокого изучения и тщательного подбора режимов сферои-

дизации для минимизации образования сателлитов на гранулах в процессе обработки в 

плазме электродугового разряда. 
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Введение 

С развитием научно-технического прогресса повышаются требования к механи-

ческим и физическим свойствам деталей и изделий [1, 2]. Развитие всех отраслей про-

мышленности невозможно представить без создания новых уникальных материалов и 

технологий производства [3, 4]. 

При создании современных летательных аппаратов требуется замена традици-

онных материалов на новые, сочетающие высокую сопротивляемость температурному 

воздействию и относительно низкую плотность. Исследования, проведенные отече-

ственными и зарубежными учеными в области никелевых жаропрочных сплавов, пока-

зали, что альтернативой могут стать сплавы и композиционные материалы, в основе 

которых должен быть один из тугоплавких металлов, таких как ниобий, тантал, воль-

фрам, молибден, хром и гафний, а в качестве армирующей фазы – керамические части-

цы, например силициды перечисленных металлов [4–9]. Из данного класса материалов 

перспективным является металлический композиционный материал (МКМ) на основе 

молибдена, армированный частицами тугоплавких соединений. Путем армирования 

молибденовой матрицы частицами тугоплавких соединений удается добиться снижения 

плотности материала и увеличения высокотемпературного сопротивления ползучести 

благодаря блокированию дислокаций при механическом воздействии [10]. Следует 

также отметить способность некоторых МКМ на основе молибдена работать при высо-

ких температурах в окислительной среде без нанесения дополнительных покрытий. 

Наличие данного свойства можно объяснить образованием силицида молибдена при 

добавлении кремния в состав композиционного материала, что в свою очередь приво-

дит к формированию защитной силикатной пленки оксида кремния (SiO2) [11]. Благо-

даря этому использование МКМ на основе молибдена в летательных аппаратах авиаци-

онного и космического назначения позволит уменьшить массу элементов конструкции, 

а также повысить их конструкционную надежность, жесткость и температурную устой-

чивость. 

Ввиду армирования частицами тугоплавких соединений МКМ на основе молиб-

дена обладают высокой твердостью. По этой причине они плохо поддаются механиче-

ской обработке, что сказывается на продолжительности изготовления деталей из них и 

на конечной стоимости материалов из-за необходимости использования дорогостояще-

го обрабатывающего инструмента и его большого расхода. Одним из перспективных 

направлений для решения данной проблемы является применение для изготовления де-

талей из МКМ на основе молибдена аддитивных технологий, которые позволяют полу-

чать заготовки с минимальным припуском на механическую обработку [12]. Благодаря 

возможности получения заготовок, близких по геометрической форме к конечным де-

талям, удастся сократить продолжительность производственного цикла и увеличить 

финансовую эффективность, поскольку отсутствует необходимость использования 

большого количества дорогостоящего обрабатывающего инструмента. Кроме того, при-

менение аддитивных технологий позволяет минимизировать образование поверхностных 

трещин и дефектов, образующихся при грубой механической обработке, поскольку, как 

правило, постобработка после использования технологий селективного лазерного спека-

ния (СЛС) и селективного электронно-лучевого сплавления (СЭЛС) заключается в газо-

статировании и шлифовании. 

Для использования порошка в аддитивных технологиях гранулы должны иметь 

сферическую форму и обладать определенным спектром технологических свойств. Од-

ним из методов изготовления МКМ на основе молибдена, при котором удается полу-

чить мультифазные гранулы порошка за счет механической диффузии, происходящей 

между частицами исходных компонентов, является механохимический синтез. Гранулы 
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порошка после механохимического синтеза имеют осколочную форму и низкий  

уровень технологических свойств, что не позволяет их использовать в аддитивном про-

изводстве. Решением данной проблемы может являться процесс сфероидизации, при 

котором под воздействием плазмы электродугового разряда, сил поверхностного натя-

жения и силы тяжести гранулы приобретают сферическую форму. 

Однако следует учитывать, что из-за своей высокой хрупкости, а также специ-

фики процесса механохимического синтеза гранулы МКМ на основе молибдена обла-

дают размером <10 мкм, который не подходит для применения в аддитивных техноло-

гиях. Согласно данным научно-технической литературы [13, 14], для метода СЛС ис-

пользуют гранулы размером 10–63 мкм, а для метода СЭЛС – размером 40–100 мкм. 

Получить гранулы необходимого размера возможно с помощью процесса агломерации, 

при котором порошок после механохимического синтеза спекают в вакуумной печи и 

происходит укрупнение частиц благодаря высокотемпературной диффузии, и последу-

ющего размола на мельницах-дробилках полученных «спеков».  

В данной работе исследован технологический процесс получения гранул  

сферической формы размером 40–63 мкм из высокотемпературного МКМ на основе 

молибдена. 

 

Материалы и методы 

Исследуемые гранулы представляли собой дисперсноупрочненные частицы на 

основе системы Mo–Si–B, произведенные из элементарных порошков. Гранулы полу-

чали по следующей технологической схеме: навеска исходных порошков, смешивание 

шихты из исходных порошков, механохимических синтез, сушка полученной смеси в 

вакуумном шкафу, агломерация полученных гранул в вакуумной печи, размол полу-

ченного спека с последующим рассевом гранул и отбором нужной фракции, сфероиди-

зация гранул. Размер гранул исходных порошков – менее 50 мкм. Содержание молиб-

дена в общей массе материала составляло ˃70 %. Смешивание шихты из исходных по-

рошков проводили на валковой мельнице Daihan BML-6 фирмы Daihan Scientific со 

скоростью и продолжительностью смешивания, достаточными для получения гомоге-

низированной однородной смеси. Механохимический синтез проводили в шестикамер-

ной установке высокоэнергетического смешивания фирмы Union Process Inc. в среде 

этилового спирта с добавлением размольных тел в виде шаров в необходимом количе-

стве. Объем спирта выбирали, исходя из объема загружаемого порошка. Спирт исполь-

зовали в качестве защитной среды, предотвращающей возможное окисление порошка 

при локальном разогреве во время проведения механического легирования. Кроме того, 

добавление спирта минимизирует вероятность оседания частиц порошка на дне камеры 

под размольным валом. Скорость вращения вала выбирали достаточной для гомогени-

зации смеси и получения композиционных гранул. Агломерацию гранул МКМ на осно-

ве молибдена проводили в высокотемпературной вакуумной печи. Для дробления спе-

ков после агломерации использовали дисковую мельницу DM 400 компании Retsch. 

Отсев мелкой фракции после дробления проводили на воздушно-центробежном клас-

сификаторе ИГ-6УМ. Для последующего разделения на фракции применяли просеива-

ющую машину HAVER EML 200 компании Haver & Boecker и комплект сит с ячейками 

разного размера. Сфероидизацию гранул МКМ на основе молибдена проводили на 

установке плазменной сфероидизации металлического порошка. В качестве плазмооб-

разующего газа использовали аргон. 

На каждом этапе технологического процесса исследованы фракционный состав 

гранул и их форма. Определение размера частиц проводили по дифракции лазерного 

излучения на лазерном дифракционном анализаторе размеров частиц Analysette 22 в 
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среде жидкости (дистиллированная вода) по ГОСТ Р 57923–2017. Исследование формы 

гранул осуществляли методом сканирующей электронной микроскопии на растровом 

электронном микроскопе (РЭМ) Hitachi SU8010. 

 

Результаты и обсуждение 

Шихтовую смесь из элементарных порошков подвергали механическому леги-

рованию в установке высокоэнергетического смешивания для получения композицион-

ных гранул. Легирование выполняли по режиму, обеспечивающему получение компо-

зиционных гранул, состоящих из частиц исходных порошков. По результатам процесса 

провели анализ фракционного состава (рис. 1) и формы гранул (рис. 2). 
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Рис. 1. Дифференциальная (а) и интегральная кривые (б) распределения гранул МКМ  

на основе молибдена после механического легирования 

 

 

Рис. 2. Фотографии (РЭМ,  1000) гранул МКМ на основе молибдена после механического 

легирования 

 

На рис. 1 представлены дифференциальная и интегральная кривые распределе-

ния гранул МКМ на основе молибдена после механического легирования. Видно, что 

85 % гранул имеют размер не более 10 мкм, который по меркам аддитивных техноло-

гий является непригодным для дальнейшего применения. Такой размер обусловлен как 

размерами частиц исходных компонентов, не превышающих 50 мкм, так и добавлением 

этилового спирта к порошку во время проведения механохимического синтеза для ми-

нимизации вероятности его окисления, что в свою очередь способствует более интен-

сивному измельчению гранул. 

На рис. 2 представлены фотографии гранул МКМ на основе молибдена после 

механического легирования. Видно, что гранулы имеют осколочную форму. Исходя из 

размера, который не превышает 10 мкм, и осколочной формы частиц, можно сделать 

вывод, что порошок МКМ на основе молибдена не обладает необходимыми для даль-

нейшего использования в аддитивном производстве свойствами. 
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Для получения гранул необходимого размера (10–63 мкм ‒ для метода СЛС и 

40–100 мкм ‒ для метода СЭЛС) можно прибегнуть к процессу агломерации, в резуль-

тате которого из исходных мелкодисперсных частиц удается получить гранулы боль-

шего размера. Решением проблемы осколочной формы частиц может служить процесс 

плазменной сфероидизации, при котором в результате воздействия плазмы электроду-

гового разряда частицы приобретают сферическую форму. 

С целью получения гранул необходимого размера порошок из МКМ на основе 

молибдена агломерировали в вакуумной печи. В данном процессе укрупнения гранул 

достигают благодаря их взаимной диффузии, происходящей при воздействии высокой 

температуры. Мелкие гранулы порошка, взаимодействуя друг с другом, образуют более 

крупные гранулы, которые в свою очередь взаимодействуют с другими аналогичными 

гранулами. В результате этого процесса получают твердый спек порошка, состоящий из 

гранул, «слепленных» между собой. 

После агломерации полученный спек раздробили на дисковой мельнице. Полу-

чившийся порошок просеяли на воздушно-центробежном классификаторе для удаления 

«пыльной» фракции, затем разделили на фракции на вибропросеивающей машине. Для 

дальнейших исследований выбрали гранулы с фракцией размером 40–63 мкм как под-

ходящие для обоих методов (СЭЛС, СЛС) аддитивного производства. 

Как видно из результатов фракционного анализа, представленных на рис. 3, не-

смотря на отсев сторонней фракции на классификаторе и вибропросеивающей машине, 

в порошке присутствуют гранулы с фракцией размером как <40 мкм, так и ˃63 мкм. 

Причем количество гранул с фракциями размером <40 мкм в предоставленной пробе 

находится на уровне 7 %, а количество гранул с фракциями размером ˃63 мкм – на 

уровне ~30 %. Если обратить внимание на фотографии гранул, представленных на 

рис. 4, то можно увидеть, что их поверхность неровная, поскольку облеплена «пылью». 

Исходя из этих двух факторов, можно предположить, что в процессе деления на фрак-

ции на вибропросеивающей машине оставшаяся после просева на воздушно-

центробежном классификаторе «пыльная» фракция оседает на гранулах «годного» раз-

мера, затем в процессе фракционного анализа отделяется и всплывает. Именно этим 

обусловлено наличие фракции размером <40 мкм в пробе порошка. Гранулы МКМ на 

основе молибдена после агломерации, так же как и после механического легирования, 

имеют осколочную форму и, как следствие, разные размеры в различных направлениях, 

один из которых превышает 63 мкм. Это можно объяснить наличием в пробе порошка 

фракций размером ˃63 мкм. 
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Рис. 3. Дифференциальная (а) и интегральная кривые (б) распределения гранул МКМ  

на основе молибдена после агломерации с последующим дроблением и просевом через сита  

с ячейками размером 40 и 63 мкм 
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б)а) в)

 

Рис. 4. Фотографии (РЭМ, а –  500; б –  200; в –  100) гранул МКМ на основе молибдена 

после агломерации с последующим дроблением и просевом через сита с ячейками размером 

40 и 63 мкм 

 

Сфероидизацию гранул на основе молибдена проводили при воздействии плаз-

мы электродугового разряда по нескольким режимам (меняя расход транспортирующе-

го и дополнительного газов) на установке плазменной сфероидизации металлического 

порошка. В качестве плазмообразующего газа использовали аргон.  

На рис. 5 представлены дифференциальная и интегральная кривые распределе-

ния агломерированных гранул МКМ на основе молибдена после сфероидизации. Сле-

дует отметить, что интегральная кривая распределения гранул после сфероидизации по 

сравнению с интегральной кривой распределения гранул после агломерации сдвинута 

ближе к началу координат и берет начало ближе к оси абсцисс. Высота пиков диффе-

ренциальной кривой распределения гранул после сфероидизации меньше высоты пиков 

дифференциальной кривой распределения гранул после агломерации. По итогам иссле-

дований гранул зафиксирован их максимальный размер: 107 мкм – после агломерации 

и 88 мкм – после сфероидизации. Кроме того, в пробе порошка после агломерации при-

сутствовали гранулы с фракциями размером от 0,05 до 1 мкм в количестве 3,74 %, а в 

пробе порошка после сфероидизации количество гранул с фракциями такого размера 

уменьшилось и составило 0,19 %. Все это обусловлено выгоранием мелких и частич-

ным испарением более крупных гранул в процессе их обработки при воздействии плаз-

мы электродугового разряда [15]. Указанную особенность необходимо учитывать при 

подборе размера исходных гранул для получения сфероидизированных частиц с задан-

ным фракционным составом. 
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Рис. 5. Дифференциальная (а) и интегральная кривые (б) распределения агломерированных 

гранул МКМ на основе молибдена после сфероидизации 

 

Из данных, представленных на рис. 6, видно, что гранулы после сфероидизации 

имеют преимущественно округлую форму. На некоторых гранулах находятся наросты – 

так называемые сателлиты. В данном случае сателлиты представляют собой керамические 
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частицы, «сплавленные» с матричным материалом. Образование сателлитов обусловле-

но тем, что керамические частицы, введенные в матричный сплав путем механического 

легирования, имеют меньшую плотность относительно матрицы и при расплавлении 

композиционной частицы при воздействии плазмы электродугового разряда «всплыва-

ют» на поверхность. На образование сателлитов оказывает влияние и то, что температура 

плавления керамических частиц больше температуры плавления матричных компонен-

тов. В связи с этим в процессе сфероидизации, по-видимому, керамические частицы не 

удается полностью перевести из твердого состояния в состояние расплава, что также 

влияет на их взаимосвязь с матричными частицами. 

 

б)а) в)

 

Рис. 6. Фотографии (РЭМ; а, в –  250; б –  500) агломерированных гранул МКМ на основе 

молибдена после сфероидизации 

 

Заключения 

В ходе проведенных исследований удалось установить, что порошок МКМ на 

основе молибдена, полученный методом механохимического синтеза, невозможно ис-

пользовать в аддитивных технологиях без проведения дополнительных технологиче-

ских операций и обработки, исходя из размера и формы гранул. 

Получить гранулы с фракциями требуемого размера для применения в аддитив-

ных технологиях возможно методом высокотемпературной диффузии. 

Установлена принципиальная возможность получения гранул сферической фор-

мы из МКМ на основе молибдена при воздействии плазмы электродугового разряда. 

Однако ввиду наличия в составе материала частиц керамических соединений требуется 

корректировка режимов сфероидизации для минимизации образования сателлитов на 

гранулах конечного продукта. 

Выявлено, что процесс сфероидизации в плазме электродугового разряда влияет 

на размер получаемых гранул из МКМ на основе молибдена относительно исходного 

сырья. В процессе сфероидизации фракционный состав частиц уменьшается благодаря 

полному испарению мелкой и частичному испарению крупной фракций. 
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