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ФАЗОВЫЙ СОСТАВ И НЕКОТОРЫЕ СВОЙСТВА Ші^ТАЛЛЙЧБСШ 
ПОРОШКОВ, ЛЕГИРОВАННЫХ С ЙОЫОЩЬЮ ПЯТИХЛОРйСТОГО 

НИОБИЯ

Разработка методов производства жаростойких материалов- рдин 
из важнейших вопросов порошковой металлургии,

В настоящее время можно считать установленным, что жаропроч*^ 
ность материалов определяется структурой и прочностью межатомных 
связей в кристаллических решетках фаз  ̂ составляющих сплав или 
спеченую порошкоівую композицию» Подбором химического состава и 
режима.термической обработки для' определенных условий работы 
удается достигнуть относительной структурной устойчивооти [Х] • 
Известно, что Сохранение тонкой с^бмйкроскопической структуры при 
высоких температурах достигается в том случав, воли в сплаве.или 
стали заторможены процессы диффузии. Этого можно добиться при 
легировании медленно дифрдирущими влементами. Родь элементов, 
подавляющих диффузионные процессы, выполняют тугоплавкие переход­
ные металлы (вольфрам, молибден, титан, ниобий, тантал, цирконий, 
гафний), присадки которых повышают температуру рекристаллизации 
твердого р'штвора и замедляют коагуляцию выпавших фаз.

Существующие опособы легирования металлических порошков ту­
гоплавкими металлами сложны в аппаратурном оформлении. Основные 
из них: восстановление галсгенидов в парогазовой фазе, совместное 
восстановление окислов металлов гидридом кальцин., термодиффузнон- 
ное насыщение из точечных источников и,др.{2} Получаемые, таким 
образом легированные порошки не отличаются высокой чистотой, они 
загрязнены метадлом-восстановителем и твердыми продуктами реак­
ции воОотановлени'я [ з ] .

Нами предложен новый способ легирования металлических порош­
ков тугоплавкими переходными металлами, основанный да способности 
солей этих металлов растворяться в. органичедких раств,орителях^^.
В качестве модельной системы при разработке способа введения нио- 

,бия в металлические порошки была выооана система желеэо^пятихлорио 
тый ниобий. ^

вущноетв метода состоит в том,.что железный порошок обраба-
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тывавФОя раствором пентахлорида ниобия определенной концентрации 
в абсолютном этиловом спирте, тщательно перемешивается в герме­
тических смесителях и затем восстанавливается в среде остроосу- 
шейного водорода[5j

Для исследования был приготовлен 10%-ый раствор пятихлорис­
того ниобия. В шихту железного порошка добавлялся спиртовый 
раствор из расчета 0,5%, 1%, 2% ниобия. Введение указанных ко­
личеств ниобия в железный порошок обусловлено тем, что содержа­
ние ниобия в сталях , овыше 2% отрицательно скааивается на 
их свойствах вследствие перераспределения его между твердым раст­
вором и Рб2 -

Восстановление железного порошка, обработанного NbCię , 
проводили в зависимости от температуры (в интервале бОО-ІЗОО^С), 
скорости HarpeW и времени выдержки в горячей зоне* Продукты 
воостановленйя отжигали в вакууме при 900^0 и анализировали на 
содержание ниобия химическим и рентгенографическим путем.

Химический анализ показал, что наиболее полное восстановле­
ние происходит в области температур ЮОО-ИОО^С.

В иооледуемом интервале температур рвнтгенофааовым анализом 
не обнаружено интерметаллидной, карбидной и гидридной фаз, не­
смотря На Тб, что содержание углерода в железном порошке по 
отношению к ниобию соответствовало значениям, обычно применяемым 
в металлургии для образования карбида ниобия (1 :1 0 ).

Для определения характера взаимодействия ниобия о железным 
порошком был проведен также качественный и полуколичеотвенный 
микрорентгеноструктурный анализ на приборе ”Иикрозонд-5^*, что 
позволило определить характер распределения ниобия и его превра­
щение при спекании* Качественный анализ включал сканирование 
исследуемой поверхности с использованием рентгеновских лучей, 
которые возбуждались в ббразце. Для количественного анализа 
ниобия проводили регистрацию интенсивности спектральных линий на 
диаграмной ленте по сечению частиц.

Методом сравнения интенсивностей спектральных линий для 
сырых образцов из порошка Ре + 2 % Mb определено, что максималь­
ное содержание ниобия в зоне границы зерна сротавляет около .
10 вео.%, что соответствует 62 ат*% ниобия и 38 ат,% железа, т .е .

; интерметаллйдному соединению Fe^Nbj . После спекания в образцах 
не обнаружено интерметаллидной 4>ази. Очевидно, что при времени
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Бзаіімодействйя более 2 часов, происходит образование твердого 
раствора железо-ниобий.

Следующая серия опытов была проведена по диффузионному 
насыщению углеродом ниобия, введенного в железный порошок*

Железный порошок с сажей и без сажи обрабатывался спиртовым 
раствором NbCls И восстанавливался в водороде в присутствии 
спрессованного электродного графита при температуре ІЗОО^С и вре­
мени выдержки 3 часа. Исследование фазового состава этих образ­
цов с помощью рентгеновского дифрактометра ДР0Н-І в Ре-излучении 
показало, что в случае отсутствия спрессованного графита и добав­
ления сажи происходит ее выгорание и обнаруживаются следы кар­
бида ниобия. В образцах, бпеченных в присутствии спрессованного 
графита, карбид ниобия лОбнаружеи в больших количествах, причем 
его содержание в образцах, не содержащих сажу  ̂максимально (коли­
чественно весь ниобий переходит в карбид).

В результате проведенного исследования установлено, что ис­
пользование спиртового раствора пятйхлориотого ниобия для леги­
рования железного порошка позволяет получать железный порошок 
с заданным содержанием ниобия или карбида ниобия. Этот способ 
можно рекомендовать для легирования порошков сложного состава, 
так как уменьшение диффузионной подвижности атомов в твердом 
растворе особенно полно достигается при усложнении состава.

Предлагаемый способ введения ниобия был предварительно оп­
робован на сложнолегированных порошках ХІ8НІ5, Х20Н80, Х23НІ0. 
Изучены некоторые технологические свойства этих порошков -  на­
сыпной вес, преосуемость и формуемость.

Введение 2У!о ниобия в железный порошок ПЖІМЭ с насыпным весом 
2,61 г/см^ изменяет насыпной вес до 2,53 г/см®, что практически 
соответствует требованиям ГОСТа для металлокерамических промышлен­
ных порошков. Введение ниобия в металлические порошки незначи­
тельно изменяет их технологические характеристики;(рис.1 ,2 ) .

Полученные результаты еще раз покаэываюту чтр химическое 
взаимодействие между железом и ниобием в процессе восстановления 
действительно имеет место, причем это не ухудшает технологические 
свойства порошка. Можно предпо?!ожить, что в случае легирования ме­
таллических порошков другими переходными материалами ІУ, У, УІ 
группы периодической системы с помощью растворов солей в.органи­
ческих растворителях, так же как в случае системы железо-ниобий.
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состав меяграничной фазы взаимодействия будет определяться диаг- 
раммой состояния соответствующих систем.

Рис.1 . Зависимость относительной плотности брикетов на 
основе железа о добавками ниобия от давление прес 
сования: ^ ...

О  -  основа: А '  1% /ц з  NbCłe
0 - fe  +25Ł«{h3 MbCtj ); X - f e

(механическая смесь)-
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