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Твердофазным методом диффузионной сварки получены образцы композитных материалов со сло-
истой матрицей на основе ниобия, однонаправленно армированные монокристаллическими во-
локнами сапфира. Волокна сапфира получены методом Степанова (EFG). В результате испытаний
впервые получены зависимости прочности таких волокон от длины. Величины прочности отвечают
мировому уровню. Проведен рентгеноспектральный микроанализ полученных материалов. Уста-
новлено образование твердых растворов и интерметаллидов системы Nb–Al в процессе формирова-
ния композитной структуры. Проведены испытания на прочность (500–700 МПа) и определена эф-
фективная поверхностная энергия разрушения композитов ((9–49) × 103 Дж/м2), установлена их
корреляция с режимами изготовления. Изучены особенности структуры разрушения таких матери-
алов и процессы, тормозящие ее разрушение под нагрузкой.
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ВВЕДЕНИЕ
Разработка высокотемпературных конструк-

ционных материалов является одной из основных
проблем современного материаловедения. Повы-
шение рабочих температур элементов конструк-
ций ведет к расширению диапазона их примене-
ния, в особенности в летательных аппаратах в
атмосфере и космосе, повышению их эксплуата-
ционных характеристик, увеличению коэффици-
ента полезного действия разного рода тепловых
машин, что приводит к более эффективному
использованию топлива и уменьшению экологи-
ческих нагрузок. Особенно остро эта проблема
стоит при разработке материалов для элементов
конструкций газотурбинных двигателей. Воз-
можности традиционных сплавов сегодня прак-
тически исчерпаны, что определяется или огра-
ниченностью потолка рабочих температур в связи
с близостью температур плавления сплавов, на-
пример, на основе никеля, приводящей к низко-
му сопротивлению ползучести [1, 2], или низкой
трещиностойкостью сильно легированных спла-
вов, например, на основе ниобия [3], или слож-

ностями получения и использования тугоплавких
конструкционных материалов на основе, напри-
мер, молибдена из-за высокой плотности [4], а
также проблем, связанных с газовой коррозией [5].
Последние два фактора особенно важны при при-
менении материалов для роторных лопаток газо-
турбинных двигателей. Продвижение разработок
конструкционных материалов в область все более
высоких температур требует использования но-
вых, обычно ранее не применяемых соединений
и организации новых структур. Примером такой
новой структуры является представленная в рабо-
те слоисто-волокнистая структура композита с
матрицей на основе ниобия и его интерметалли-
дов cистемы Nb–Al, армированной монокристал-
лическими волокнами сапфира, полученными
методом Степанова. Результаты, представленные
в этой работе, открывают новое направление раз-
работок и исследований композитных материа-
лов такого рода, соединяющих в иерархически
организованной структуре высокопрочные ок-
сидные волокна и трещиностойкую, потенциаль-
но крипостойкую слоистую композитную матри-
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цу, содержащую высокотемпературные сплавы,
твердые растворы и интерметаллидные соедине-
ния. Представленный композитный материала на
основе ниобия является частью результатов про-
водящихся авторами работ по разработке и иссле-
дованию высокотемпературных слоистых и слоисто-
волокнистых композитов [6–12]. Твердофазный
метод позволяет не только сохранить достоинства
исходных компонентов (высокопрочных армиру-
ющих оксидных волокон и композитных мат-
риц), но и образовать новые фазы в виде интерме-
таллидов и твердых растворов. Интерметаллиды
повышают прочность и модуль упругости компо-
зита, а твердые растворы совместно с границами
раздела между компонентами – трещиностой-
кость [13, 14]. При этом оптимально организован-
ные неоднородные композитные структуры за
счет синергетического эффекта позволяет до-
стигнуть еще более высоких характеристик в
сравнении с оцененными по “правилу смесей”
[15]. Кроме того, наличие относительно легких
оксидных волокон и интерметаллидных слоев в
этих структурах снижают общую плотность мате-
риалов (что существенно для многих примене-
ний) в сравнении с базовыми металлами, на ос-
нове которых они изготовлены. Это снижение до-
полнительно повышает удельные механические
характеристики композитов в целом [16]. Пред-
ставляемые результаты можно считать начальны-
ми с дальнейшей перспективой получения слои-
сто-волокнистых композитов на базе ниобиевых
сплавов различного состава с рабочими темпера-
турами не менее 1350°C, более чем на 200°C пре-
вышающих соответствующую температуру ис-
пользуемых в настоящее время монокристаллов
никелевых сплавов [17, 18].

Целью настоящей работы является разработка
структуры слоисто-волокнистого композита, по-
лучение и испытания монокристаллических во-
локон сапфира, выбор исходных компонентов
композита, определение базовых режимов их из-
готовления, исследование структуры и испыта-
ния композитов и установление корреляции ме-
ханических характеристик с режимами изготов-
ления.

ПОЛУЧЕНИЕ И СТРУКТУРА КОМПОЗИТОВ
Композиты изготавливались твердофазным

методом диффузионной сварки исходных компо-
нентов под нагрузкой. Монокристаллические во-
локна сапфира выращивались методом Степано-
ва из расплава оксида алюминия [19], а фольги
алюминия, ниобиевого сплава Nb–0.1C и поро-
шок ниобия использовались в готовом виде про-
мышленного изготовления. Температуры, при
которых использовался метод, позволяют сохра-
нить, (в основном) структуру и механические
свойства исходных материалов. А соответствую-

щий подбор этих материалов при определенных
температурах предоставляет возможность полу-
чить и новые соединения, в частности, интерме-
таллиды, повышающие механические свойства
композита [6, 9, 20]. Кроме того, твердые раство-
ры, образующиеся в процессах диффузии, обла-
дают определенной пластичностью, тормозящей
развитие трещин. При технологических процеду-
рах формируются также границы разделов между
компонентами композитной структуры, пред-
ставляющие особый вид неоднородности, играю-
щей важную роль в процессах диссипации энер-
гии при нагружении материала, определяющей
сопротивление разрушению [21].

Многослойная структура заготовки представ-
ляла собой плоский пакет, набранный из повто-
ряющихся отдельных элементов. Элемент собирался
последовательной укладкой исходных компонен-
тов следующим образом. На плоскую поверх-
ность помещали лист фольги из ниобиевого спла-
ва (основы материала матрицы). Затем – лист
фольги из алюминия, относительно низкая тем-
пература плавления, которого при нагреве приво-
дит к его пластической деформации и первона-
чального связывания компонентов структуры,
имеющих более высокую температуру плавления.
Основная же задача этой пары фольг состояла в
образовании твердого раствора алюминия в нио-
бии и интерметаллидов системы Nb–Al, суще-
ственно определяющих свойства матрицы (тре-
щиностойкость, модуль упругости, сопротивле-
ние ползучести). Далее на алюминиевую фольгу
однонаправленно с заданным шагом укладыва-
лись волокна Al2O3, в значительной мере опреде-
ляющие прочность, жесткость, сопротивление
ползучести композита. Промежутки между во-
локнами заполнялись суспензией порошка тех-
нически чистого ниобия в полиэтиленгликоле.
Затем сверху снова укладывался лист фольги из
алюминия, завершающий сборку единичного
элемента. Необходимое количество элементов
собиралось в полную заготовку многослойного
композитного материала. Далее собранный пакет
помещался в вакуумную камеру (вакуум не ниже
10–4 мм рт. ст.) установки для горячего прессова-
ния, и осуществлялась диффузионная сварка в
режиме первого этапа. Подобные процедуры и
высокотемпературная вакуумная технологиче-
ская установка подробно описаны в работах [16, 22].
С целью приближения к общему оптимальному
технологическому режиму получения композит-
ного материала диффузионная сварка проводи-
лась в три этапа. Причем по техническим причи-
нам второй и третий этап выполнялись в другой
технологической установке в атмосфере аргона.
После каждого этапа от полученной плитки из
композитного материала отрезались образцы
вдоль волокон примерно квадратного поперечно-
го сечения, проводились механические испыта-
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ния (на этой начальной стадии работы испытания
проводились при комнатной температуре), и ис-
следовалась их структура, далее по результатам
определялись дальнейшие шаги. Оставшаяся
часть композитного материала от предыдущего
этапа могла быть подвергнута диффузионной
сварке в режиме следующего этапа. Режимы изго-
товления композита характеризуются тремя ос-
новными параметрами: температурой, временем,
удельной нагрузкой на исходную заготовку.
На первом этапе температура составляла 1400°C,
время – 0.5 ч, удельная нагрузка –12 МПа, на вто-
ром – дополнительно к первому – 1750°С – 2 ч –
0.16 МПа, на третьем – дополнительно ко второ-
му – 1950°С – 2 ч – 0.28 МПа. Примером резуль-
тата такой технологической процедуры может
служить поперечное сечение композита, полу-
ченного после первого этапа, показанное на рис. 1а.

На поперечном сечении (шлифе) композитно-
го материла (рис. 1б) можно выделить сапфиро-
вое волокно черного цвета (I) с четкими граница-
ми между волокном и матрицей, а также области
матрицы серого цвета различных оттенков, пред-
ставляющих разный состав, не имеющими столь
резко выраженных границ между собою (II, III, IV).
Результаты проведенного рентгеноспектрального
микроанализа в областях с характерными разме-
рами около 5–7 мкм вдоль осей X и Y (рис. 1б
и рис. 2) позволяют полуколичественно опреде-
лить состав композитного материала. Область I –
волокно сапфира Al2O3. Область II – наследие
фольги из исходного сплава Nb–0.1C, представ-
ляющего вблизи горизонтальных границ (рис. 1) с
областями–прослойками IV твердые растворы
алюминия в ниобии. Анализ по углероду по тех-
ническим причинам не проводился. Области IV
являются слоями, занимающими положение
между областями I и II или II и III, которые обра-
зовались на месте прокладок из исходных алюми-
ниевых фольг. Они представляют собой твердые
растворы алюминия в ниобии и интерметаллид-
ные соединения, идентифицированные по диа-
грамме состояния системы Nb–Al как Nb2Al и
Nb3Al. Мелкие черные “точки” областей IV (рис. 1б),
микроанализ которых из-за их размера, меньшего
размера электронного зонда, не проводился, ве-
роятно, состоят из Al2O3, образовавшегося на
поверхности исходной алюминиевой фольги.
Слой III изначально представлял порошок тех-
нически чистого ниобия, а незначительное коли-
чество алюминия, обнаруженное в некоторых
участках этого слоя, по-видимому, является мате-
риалом, содержащим соединения алюминия, за-
несенного в поры при шлифовании.

Таким образом, в результате горячего прессо-
вания из исходных компонентов сформировалась
структура волокнистого композитного материа-
ла, обладающего достаточной сплошностью. При

этом в матрице образовались интерметаллиды и
твердые растворы.

Структура и состав композитов и их компо-
нентов изучалась с применением растровых элек-

Рис. 1. Структура поперечного сечения композита:
крупные круглые объекты черного цвета – волокна
сапфира, серого – ниобий и его соединения с углеро-
дом и алюминием, а также твердый раствор алюми-
ния в ниобии (а); участок поперечного сечения ком-
позита с волокном и примыкающими областями мат-
рицы различного состава, обозначенными I, II, III, IV
(б). Оси координат – линии, вдоль которых был про-
веден рентгеноспектральный микроанализ, результа-
ты которого показаны на рис. 2.
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тронных микроскопов Tescan VEGA-II XMU и
CamScan MV230 (VEGA TS 5130MM). Микроско-
пы были оснащены детекторами вторичных и от-
раженных электронов и энергодисперсионными
рентгеновскими микроанализаторами.

МЕХАНИЧЕСКИЕ ИСПЫТАНИЯ 
И ХАРАКТЕРИСТИКИ РАЗРУШЕНИЯ 

КОМПОЗИТА
Важнейшей компонентой композитного мате-

риала являются монокристаллические волокна
сапфира. Волокна были испытаны на прочность
по методике [23], позволяющей определить зави-
симость прочности волокон от длины. Методика
вкратце состоит в том, что волокно наматывается
последовательно на серию жестких цилиндров
уменьшающихся диаметров, на каждом диаметре
подсчитывается деформация в волокне и средняя
длина между изломами. В результате получается
зависимость деформации разрушения волокна от
длины. Поскольку материал волокна является до-
статочно хрупким и имеет практически линей-
ную деформационную зависимость вплоть до
разрушения, то прочность волокна может быть
определена умножением величины предельной
деформации на модуль Юнга материала волокна,
для сапфира модуль известен и принимается рав-
ным 400 ГПа. На рис. 3 представлены результаты
испытаний партии волокон. На рис. 3а показаны
зависимости деформаций и прочности при разру-
шении волокон от длины в логарифмических ко-
ординатах. Практически линейные зависимости
свидетельствуют о степенной зависимости проч-
ности (деформации при разрушении) от длины.
Убывающая зависимость прочности волокон ха-
рактеризует распределение дефектов разного ви-

да по длине и является типичной для хрупких ма-
териалов такого рода, в частности, для волокон,
изготовленных другими методами [23]. Полученные
результаты важны не только для характеризации
собственно волокон, но могут быть использова-
ны в качестве исходных данных при построении
моделей разрушения композита. Поверхность
разрушения одного из волокон, показанная на
рис. 3б, имеет развитую топологию со сколами по
относительно слабым плоскостям, что увеличи-
вает эффективную поверхность разрушения, спо-
собную внести свой вклад в общее сопротивление
разрушению композита.

Учитывая исследовательский характер работы
и сложность изготовления композитных образ-
цов на растяжение, в основном для сравнитель-
ной оценки механических свойств испытания
проводились в условиях трехточечного изгиба.
В процессе испытаний велась запись нагрузка–
прогиб образца, позволяющая качественно су-
дить о деформационных характеристиках компо-
зита. Значения прочности определялись по из-
вестным соотношениям сопротивления материа-
лов [24]. На рис. 4 показаны типичные примеры
результатов таких испытаний с приложением на-
грузки перпендикулярно плоскостям структуры,
как показано на рис. 5. Сравнение кривых дефор-
мирования, представленных на рис. 4а, 4б, указы-
вает на то, что композитный образец материала,
изготовленного в режиме первого этапа (рис. 5а),
под нагрузкой более пластичен (квазипластичен),
чем материал, изготовленный в режиме третьего
этапа (рис. 4б). В то же время прочность послед-
него существенно выше при очевидно более
хрупком поведении. Очевидно также, что эти от-
личия связаны с различием в структуре, опреде-

Рис. 2. Концентрационные зависимости ниобия и алюминия по данным рентгеноспектрального микроанализа в от-
дельных областях вдоль осей X (а) и Y (б), показанных на рис. 1б. Области различных составов композита, обозначен-
ные I, II, III, IV, разделены вертикальными пунктирными линиями.
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ляемой режимами термообработки. Форма кри-
вых деформирования образцов материала, изго-
товленного в режиме второго промежуточного
этапа, занимает промежуточное положение в
сравнении с приведенными кривыми. Прочность
же типичного образца, изготовленного в режиме
второго этапа, составляет 570 МПа. Величины
эффективной поверхностной энергии разрушения
образцов  определялись по формуле g =
=  где  – нагрузка на образец,  –
перемещение точки приложения нагрузки к об-
разцу (прогиб образца),  – площадь поперечного
сечения образца [25]. Для образца, кривая дефор-
мирования которого показана на рис. 4а, изготов-
ленного в режиме первого этапа, величина 
составила 49 × 103 Дж/м2, для образца (рис. 4б) –
8.8 × 103 Дж/м2, а для типичного образца, изго-
товленного в промежуточном режиме второго
этапа, 32 × 103 Дж/м2. Следует отметить, что ука-
занные величины вполне удовлетворяют требова-
ниям к конструкционным материалам такого на-
значения.

Разрабатываемый композитный материал пла-
нируется применять в широком диапазоне темпе-
ратур. И проблема трещиностойкости (в особен-
ности при низких температурах) для него является
одной из наиболее важных. Макроскопические
характеристики нехрупкого поведения материала
под нагрузкой (деформационные кривые и вели-
чины эффективной поверхностной энергии раз-
рушения) дополняются топологий поверхностей
разрушения, показанной на рис. 5. На продоль-
ном сечении образца (рис. 5а) после разрушения
наблюдаются множественные микроразрушения:
дробление волокон (1) с расслоениями и сдвига-
ми по границам волокно–матрица; пластическая
деформация с “шейкообразованием” слоя доста-
точно пластичного твердого раствора ниобия (2);
разрушение неоднородной структуры ниобия по

g
(1 2 ) ( ) ,

x
S P x dx P x

S

g

Рис. 3. Результаты испытаний группы сапфировых
волокон: a – зависимости деформации разрушения и
прочности волокон от длины (каждое волокно отме-
чено своим значком на графике), б – поверхность
разрушения волокна после испытаний.
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Рис. 4. Примеры зависимостей прогибов композитных образцов от нагрузки: а – изготовленных в режиме первого эта-
па, б – изготовленных в режиме третьего этапа.
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КИЙКО и др.

границам зерен в слое с образованием микротре-
щин вблизи зоны продвижения макротрещины (3),
причем микротрещины тормозятся на границах
раздела слоев. Поверхность разрушения (рис. 5б),
образовавшаяся после прохождения макротре-
щины, подтверждает описанный характер микро-
разрушений. Эти виды микроразрушений, не ле-
жащих в плоскости распространения макротрещи-
ны, приводят к увеличению энергии неупругого
рассеяния в процессе разрушения композита, то
есть к увеличению его трещиностойкости.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Разработана иерархически организованная

слоисто-волокнистая композитная структура.
Твердофазным методом диффузионной сварки
впервые получены образцы слоисто-волокнисто-
го композита с матрицей из высокотемператур-
ного материала на основе ниобия, однонаправ-
ленно армированного волокнами монокристал-
лического сапфира.

Методом Степанова из расплава оксида алю-
миния изготовлены армирующие волокна. В ре-
зультате испытаний волокон впервые получены
зависимости их прочности от длины. Прочность
полученных волокон отвечает мировому уровню.

Установлено образование твердых растворов и
возникновение интерметаллидов системы Nb–Al
в процессе формирования структуры компози-
тов, повышающих их механические свойства.

Проведены испытания на прочность, опреде-
лена эффективная поверхностная энергия разру-
шения композитов, установлена их корреляция с
режимами изготовления. Полученные значения
прочности и поверхностной энергии удовлетво-
ряют требованиям для материалов такого рода.

Методом растровой электронной микроско-
пии исследована структура композитов, методом
рентгеноспектрального микроанализа определен
элементный состав данной структуры. Получены
фрактограммы поверхностей разрушения, прове-
ден топографический анализ различных видов
множественных микроразрушений, обеспечива-
ющих повышение сопротивления разрушению.

Полученные результаты характеризуют не
только представленный композитный материал,
но носят и достаточно общий характер. Данные
могут быть применены в качестве эксперимен-
тальной основы для механико-математического
моделирования поведения подобных структур в
процессе их формирования и под нагрузкой, а
также дальнейших исследований с целью улучше-
ния характеристик полученного композита и раз-
работки новых слоисто-волокнистых композит-
ных материалов.
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Layered-Fibrous Composite with a Matrix Based on Niobium Reinforced
by Single-Crystalline Sapphire Fibres
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A structure was developed and specimens of composite materials with a niobium-based layered matrix, uni-
directionally reinforced with single-crystal sapphire fibers, were obtained by the solid-phase method of dif-
fusion welding. Sapphire fibers are obtained by the Stepanov method (EFG). As a result of tests, the depen-
dences of the strength of such fibers on length were first obtained. Strength values correspond to the world
level. An X-ray microanalysis of the obtained materials was carried out. The occurrence of solid solutions and
intermetallic compounds of the Nb–Al system during the formation of a composite structure has been estab-
lished. Strength tests (500–700 MPa) were carried out and the effective surface energy of the destruction of
composites ((9–49) × 103 J/m2) was determined, their correlation with the manufacturing regimes was estab-
lished. The structural features of the fracture of such materials and the processes inhibiting their fracture un-
der load are studied.

Keywords: composite, fibers, matrix, layers, foil, powder, intermetallic compounds, solid solutions, diffusion
welding, structure, fracture, strength, effective surface energy.
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