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Целью работы являлось изучение возможности формиро-
вания в условиях механоактивации (МА) наноразмерных прекур-
соров для термического синтеза из взаимодействующих метал-
лов. Исследования проводили в системах Cu-Ti (ΔHсм ≈ -17 
кДж/моль) и Cu-Zr (ΔHсм ≈ -30 кДж/моль) [1, 2]. Согласно равно-
весной диаграмме состояния, в обеих системах существует не-
сколько интерметаллидов и область твердых растворов. Для та-
ких систем характерно формирование интерметаллидов в ходе 
механоактивации. 

В качестве исходных материалов использовали порошки 
меди ПМС-1, циркония М-41 и титана ПТОМ. Механоактивацию 
осуществляли в планетарных шаровых мельницах АГО с водя-
ным охлаждением [3] (объём барабана 250 см3, диаметр шаров 5 
мм, загрузка 200 г, навеска обрабатываемого образца 10 г, ско-
рость вращения барабанов вокруг общей оси ~1000 об/мин). 

Рентгенодифракционные исследования проводили с помо-
щью дифрактометров X`TRA (Termo ARL, Швейцария) с исполь-
зованием CuKα (λ = 1,789 Å) и URD-63 с использованием CоKα 
излучения (λ = 1,5418 Å). Расчёт эффективных размеров о.к.р. 
производили по формуле Шерера с использованием наиболее 
сильных пиков анализируемых фаз. 

Исследования структуры полученных образцов выполнены 
с использованием сканирующего электронного микроскопа 
(СЭМ) высокого разрешения MIRA\TESCAN с приставкой для 
микрорентгеноспектрального анализа (МРСА). Получены изо-
бражения в прямых и обратно рассеянных электронах, что по-
зволило исследовать распределение химических элементов по 
поверхности.  
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Исследование поверхности шлифов композиционных по-
рошков проводили на атомно-силовом микроскопе (АСМ) НТ-206 
(ОДО «Микротестмашины», Беларусь) со стандартными крем-
ниевыми кантилеверами балочного типа. Использовали стан-
дартный кремниевый зонд с радиусом закругления 10 мкм. Раз-
решение АСМ составляло: вертикальное – 0,2 нм, горизонталь-
ное – 2 нм. Структуру анализируемых образцов исследовали в 
статическом режиме с использованием изображений топографии 
поверхности, а также режима латеральных сил («Torsion»), . По-
следний дает изображение, которое отражает угол закручивания 
консоли в плоскости XY. Режим более чувствителен к границам 
зерен и включениям различных фаз, чем стандартный режим то-
пографии, так как отражает микромеханические свойства мате-
риала (силы трения). 

Рентгенографические исследования полученного из исход-
ной смеси Cu – 20 мас.% Zr механокомпозита после 2, 12 и 20 
минут МА (рис. 1) показали, что дифракционные отражения и 
меди, и циркония существенно уширяются. При этом отражения 
циркония после 20 минут МА настолько размыты, что размер 
ОКР не поддается расчету, а ОКР для меди (20 мин.) составляет 
~ 20 нм. Однако, несмотря на существенное уширение дифрак-
ционных отражений меди, они не изменили своего положения, и 
можно полагать, что цирконий не вошел в решетку меди, т.е. 
сформировался механокомпозит Cu/Zr, а не твердый раствор 
(рис. 1в).  
Электронномикроскопические исследования структуры механо-
композитов Cu/Zr свидетельствуют о достаточно однородном 
распределении компонентов в объеме материалов уже после 
четырех минут механоактивации. Однако, если после активации 
в течение 4 минут в структуре материала четко выявляются час-
тицы циркония размером от ≈100 нм до 3 мкм (рис. 2а, б), рав-
номерно распределенные в объеме медной матрицы, то после 
30 минут активации на фоне гомогенного распределения и меди, 
и циркония имеются лишь слабые всплески яркости, соответст-
вующие небольшому локальному повышению концентрации цир-
кония. По данным МРСА, разница в локальных концентрациях 
элементов механокомпозита, полученного после 30 минут акти-
вации, не превышает 9-12 масс. % (рис. 3). 
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Рис. 1. Дифрактограммы механоактивированных образцов Cu – 20 % Zr; а - 
2 мин, б – 12 мин, в – 20 мин МА: 1 – Cu; 2 - Zr

 

Согласно данным атомно-силовой микроскопии, структуру 
механокомпозита Cu-20 % Zr после МА в течение 30 мин по цве-
товым контрастам режима torsion можно считать трёхфазной 
(рис. 4). Светлые области на АСМ-изображениях можно считать 
фрагментами, обогащёнными цирконием до 35 %. Из-за боль-
шей твердости эти обогащенные цирконием фрагменты высту-
пают над поверхностью шлифа на 20 нм, некоторые из них окру-
жены слоями более мягкой темной фазы толщиной 20-50 нм, 
предположительно содержащей, главным образом, медь. 
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Учитывая очень сильное отличие контраста этой фазы в ре-
жиме torsion от матричных фаз, можно предположить, что она 
представляет собой «зародыши» богатого медью интерметал-
лида, формирующегося на границе раздела в процессе механо-
активации. 

а б 

в г 

 
Рис. 2. Изображение поверхности шлифов образцов Cu-20 % Zr после 

МА в течение 4 мин (а, б) и 30 мин (в, г) в характеристических излучениях 
меди (а,в) и циркония (б,г) 

Спектр Cu Zr 
Спектр 1 66.11 33.89 
Спектр 2 75.02 24.98 
Спектр 3 78.47 21.53 
 Спектр 4 74.96 25.04 

 

Рис. 3. СЭМ- изображение поверхности шлифа и результаты МРСА  
образца Cu-20 % Zr после 30 мин МА в указанных точках.
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Рентгенографические исследования продуктов механохи-
мического взаимодействия системы Cu- 20 мас.% Ti показали, 
что после 10 минут механоактивации наблюдается резкое сни-
жение интенсивности дифракционных отражений Ti и их ушире-
ние, в то же время положение дифракционных отражений меди 
сохраняется неизменным, что позволяет говорить о формирова-
нии механокомпозита (рис. 5).  

Рис. 5. Дифрактограмма смеси Cu - 20 % Ti после 10 мин механоактивации: 
1 – Cu; 2 – Ti 

Увеличение времени механоактивации этой смеси до 30 
минут также не приводит к образованию твердого раствора. На-
блюдается только еще более гомогенное распределение Ti, что 
подтверждают данные микрорентгеноспектрального анализа 
(рис. 6). Следует принять во внимание, что увеличение времени 
МА приводит к появлению в активируемой смеси железа вслед-
ствие натира с шаров и стенок барабана. 

а б 

Рис. 4. АСМ-изображение поверхности шлифа образца Cu-20 % Zr  
после МА в течение 20 мин в режиме топографии (а) и латеральных сил 

(Torsion) (б) 



  102

Тем не менее, согласно данным АСМ, структура композита 
Cu - 20 % Ti является двухфазной. Округлые темные частицы 
размером 10–20 нм равномерно распределены в светлой матри-
це. Контраст и, следовательно, отличие в микромеханических 
свойствах (коэффициенте трения) округлых частиц и матрицы 
значительно. Процентное содержание по площади распреде-
ленных темных частиц близко к 20 %, что позволяет предполо-
жить в них частицы титана, которые внедрены в матрицу меди. 
Строение матрицы также наноразмерное, однако, в отличие от 
частиц титана, ее кристаллиты имеют не округлую форму, в них 
присутствуют фрагменты граней. Размер зерна матрицы можно 
определить в диапазоне 10–30 нм (рис. 7).  

 

Т.о., проведенные исследования показали, что для взаимо-
действующих металлов (Cu-Ti, Cu-Zr) механохимически могут 
быть получены нанокомпозиты с гомогенным распределением 
наноразмерных компонентов (циркония и титана) в объеме ма-
териала (меди) без существенного взаимодействия между ними 
в процессе механоактивации. Это делает их перспективными 
прекурсорами для последующего синтеза, например, восстанов-

Спектр Ti Fe Cu 
Спектр 1 19.43 5.30 75.27 
Спектр 2 19.58 5.51 74.91 
Спектр 3 19.83 5.78 74.39 
Спектр 4 20.03 5.79 74.18 
Спектр 5 19.86 5.73 74.41 
Среднее 19.74 5.62 74.63 

 

Рис. 6. СЭМ-изображение поверхности шлифа и результаты МРСА об-
разца Cu-20 % Ti после МА в течение 30 мин

а б 

Рис. 7. АСМ-изображение поверхности шлифа образца Cu-20 % Ti  
после МА в течение 30 мин в режиме топографии (а) и латеральных сил 

(Torsion) (б) 
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ления оксидов в режиме горения при низких температурах, что 
может позволить регулировать морфологию и структуру СВС 
продукта.   
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При изготовлении деталей из композиций порошков и свя-

зующего инжекционным, мундштучным, прямым пресованием 
важнейшим параметром технологии является степень наполне-
ния композиций твердой фазой, поскольку, чем выше степень 
наполнения, тем меньше усадка и коробление изделий при спе-
кании и, соответственно, выше размерная точность, что являет-
ся рещающим для конкурентоспособности этих технологий. Вме-
сте с тем увеличение степени наполнения увеличивает вязкость 
композиций, и при определенной критической степени наполне-
ния композиции вообще теряют текучесть. Известно, что прием-
лемые для технологии соотношения между вязкостью и степе-
нью наполнения могут быть достигнуты за счет применения по-
лидисперсных наполнителей, в которых частицы меньшего раз-
мера могут размещаться в полостях между более крупными час-
тицами, как бы «выдавливая» из этих полостей связующее, в ре-
зультате чего связующего на поверхностях скольжения стано-
вится больше и это приводит к уменьшению вязкости компози-
ции. Как показано в работах [1,2] вязкость композиции, в которой 
твёрдая фаза состоит из одного монодисперсного компонента, 




