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Методами растровой электронной микроскопии, рентгенофазового и энергодисперсионного ана-
лиза исследовано влияние скорости охлаждения на структуру и свойства доэвтектических сплавов
Nb–Si–Al, полученных алюминотермическим методом в атмосфере аргона. Методом индентирова-
ния измерены механические свойства полученных сплавов: вязкость разрушения и твердость. Ско-
рость охлаждения сплава регулировали путем замены материала тигля – скорости охлаждения спла-
ва различались почти на порядок. Разница в скоростях охлаждения не повлияла на фазовый состав
полученных сплавов: во всех случаях образуется твердый раствор кремния и алюминия в ниобии
(Nbss) и силицид β-Nb5Si3. Микроструктуры полученных сплавов схожи, но различаются дисперс-
ностью. Формирование более мелкой структуры привело к возрастанию механических свойств
сплава по сравнению со сплавом с меньшей дисперсностью структуры.
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ВВЕДЕНИЕ
Согласно фазовой диаграмме Nb–Si, в обога-

щенной ниобием части системы в зависимости от
состава и условий получения сплавов возможно
образование структур как Nbss–Nb3Si, так и Nbss–
Nb5Si3 [1]. Механические свойства сплавов Nb–Si
с содержанием кремния 16–22 ат. % были экспе-
риментально изучены в [2–6]. Эти сплавы обыч-
но хрупкие, в основном из-за присутствия сили-
цидных фаз. Высокая прочность подобных спла-
вов в сочетании с достаточной пластичностью
при низких температурах достигается только в
случае, когда прочная силицидная фаза с низкой
пластичностью обволакивается пластичной мат-
рицей. Имеются сообщения о попытках улуч-
шить пластичность эвтектических сплавов систе-
мы Nb–Si при комнатной температуре [5–9, 12, 13]
за счет изменения их микроструктуры, которую
можно модифицировать путем изменения соста-
ва сплава, скорости охлаждения или направления
кристаллизации. В [7] наблюдали, что в условиях
быстрой закалки происходит кристаллизация
фазы β-Nb5Si3 из жидкости и подавляется образо-
вание фазы Nb3Si. При кристаллизации сплава
Nb–Si–Ge в медной изложнице с водяным охла-

ждением в области наибольшего охлаждения на-
блюдали формирование эвтектики аномального
вида [8]. В [13] сообщается о значительном улуч-
шении механических свойств эвтектических
сплавов на основе Nb–Si за счет формирования
структуры с ультратонкой эвтектикой. В [9] пока-
зали, что легирование сплавов Nb–Si титаном и
гафнием, как правило, стабилизирует фазу Nb3Si,
тогда как добавление Cr и Al способствуют обра-
зованию фазы β-Nb5Si3. Cr и Al добавляют в нио-
бий-кремниевые сплавы для повышения их жа-
ростойкости, но легирование хромом понижает
пластичность сплава из-за формирования фазы
Лависа NbCr2 [10]. Легирование ванадием стаби-
лизирует α-Nb5Si3 в сплавах эвтектического со-
става [6]. Однако пластичность силицида β-Nb5Si3
при комнатной температуре превосходит пластич-
ность силицида α-Nb5Si3 [11]. Добавление Mo и
W приводит к формированию эвтектики Nbss +
+ β-Nb5Si3, что улучшает пластичность сплава [5].
Подавление фазы Nb3Si и образование Nb5Si3 при
легировании молибденом было подтверждено в [12].
Сплавы, легированные молибденом, также пока-
зывают более высокую вязкость разрушения из-
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за увеличения объемной доли фазы Nbss. Таким
образом, ожидается, что легирование сплавов
Nb–Si алюминием должно приводить к улучше-
нию пластичности сплава, однако свойства нио-
бий-кремниевых сплавов с единственной добавкой
алюминия недостаточно изучены [14]. В настоящей
работе исследовано влияние легирования алюми-
нием и скорости охлаждения на структуру и свой-
ства доэвтектических сплавов Nb–Si, получен-
ных алюминотермией.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА
В качестве реагентов при синтезе сплава Nb–

Si–Al использовали следующие материалы: оксид
Nb2O5 (99.5%), кремний марки КР-00 (99.0%) и по-
рошок алюминиевый марки АСД-1 (99.7%). Взве-
шенные компоненты шихты смешивали в смеси-
теле. Синтез проводили в реакторе закрытого типа в
атмосфере аргона при давлении 8 МПа в тиглях
из графита и оксида магния (диаметр 50 мм, вы-
сота 150 мм). Продуктом синтеза были металли-
ческие слитки массой 0.5 кг. После выплавки
слитки разрезали электроискровым методом,
для эксперимента брали среднюю часть слитка.
Структуру исследовали методами рентгеновской
дифракции (дифрактометр ДРОН-6, CuKα-излу-
чение) и растровой электронной микроскопии
(микроскоп Philips SEM 515). Фазовый состав об-
разцов определяли с применением пакета про-
грамм [15]. Механические свойства (твердость и
вязкость разрушения) измеряли методом Виккер-
са на установках ИТВРВ-АМ и ИТВ-1-а. Измере-
ния микротвердости эвтектики и твердости сплава
проводили при нагрузке 0.98 и 294 Н соответствен-
но, продолжительность нагрузки 10 с, вязкость
разрушения измеряли при нагрузке 9.8 Н в тече-
ние 10 с. Химический состав полученных сплавов
определяли методом энергодисперсионного мик-
роанализа (EDAX Genesis 2000XMS) в нескольких
областях слитков (табл. 1).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Скорость охлаждения

Регулировать скорость охлаждения сплава, по-
лучаемого при алюминотермии, можно путем за-

мены материала тигля. Вследствие кондуктивно-
го способа теплопередачи через теплоотводящий
слой скорость охлаждения будет зависеть от теп-
лопроводности материала тигля [16]. Если прене-
бречь теплопередачей в направлении торцов отлив-
ки подобно охлаждению “бесконечного цилин-
дра”, то при использовании тиглей одинаковых
размеров, но изготовленных из разных материа-
лов, соотношение скоростей охлаждения отливки
будет прямо пропорционально теплопроводно-
сти тигля: V1/V2 ∼ λ1/λ2.

В настоящей работе для получения материалов
на основе Nb–Si методом СВС-металлургии
(СВС – самораспространяющийся высокотемпе-
ратурный синтез) использовали цилиндриче-
ские тигли из графита и оксида магния одинако-
вого размера. Значения теплопроводности графита
и оксида магния с увеличением температуры
уменьшаются [17], их соотношение в диапазоне
температур 700–1600 К будет равно: λC/λMgO =
= 9.3–13.5. Таким образом, можно оценить, что
различие в скоростях охлаждения сплава при ис-
пользовании тиглей из графита и оксида магния
будет составлять примерно порядок.

Структура сплавов Nb–Si–Al

Разница в скоростях охлаждения не повлияла
на фазовый состав полученных сплавов. Основ-
ными фазами в сплавах являются твердый рас-
твор на основе ниобия (Nbss) и фаза β-Nb5Si3
(рис. 1). Параметр решетки Nbss (табл. 1) больше по
сравнению с чистой фазой ниобия (а = 0.3306 нм).
Легирование ниобиевого сплава различными
элементами может сопровождаться изменением
периода кристаллической решетки. Введение воль-
фрама, титана или алюминия приводит к умень-
шению параметра решетки Nbss, а кремния и гаф-
ния, наоборот, к его увеличению [18], поэтому
можно полагать, что наблюдаемое увеличение па-
раметра решетки Nbss связано с растворением
кремния в ниобии. В системе Nb–Si–Al согласно
[19, 20] равновесными фазами в области малых
концентраций алюминия (до 8 ат. %) будет Nbss и
низкотемпературный силицид α-Nb5Si3. Таким
образом, при кристаллизации сплава, полученно-

Таблица 1. Состав, характеристики структуры и свойства полученных сплавов

Сплав Материал
тигля Состав, ат. %

Параметр 
решетки Nbss,

а, нм

Межламельное 
расстояние, нм

Твердость 
эвтектики,

Нv, МПа

Вязкость 
разрушения KI, 

МПа ⋅ м1/2

С Графит Nb–(13.7 ± 0.3)Si–
(2.6 ± 0.4)Al

0.3323 ± 0.0002 150–200 720 ± 20 15.0 ± 0.8

М Оксид магния Nb–(14.0 ± 0.3)Si–
(2.9 ± 0.4)Al

0.3325 ± 0.0002 450–500 635 ± 20 12.6 ± 0.8
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го алюминотермическим методом, происходит
формирование неравновесной структуры, пред-
ставляющей собой твердый раствор ниобия и
высокотемпературного силицида β-Nb5Si3. Обра-
зование подобной структуры наблюдалось в спла-
вах Nb–16 ат. % Si–6 ат. % Al и Nb–12 ат. % Si–
10 ат. % Al [9, 14]. Авторы пришли к заключению,
что легирование сплавов системы Nb–Si алюми-
нием стабилизирует фазу β-Nb5Si3, в которой
часть атомов кремния замещена атомами алю-
миния.

Микроструктуры полученных сплавов пред-
ставлены на рис. 2. Они соответствуют микро-
структуре доэвтектического состава – наблюда-
ются дендриты первичной фазы Nbss и колонии
эвтектики Nbss + β-Nb5Si3. Согласно энергодис-

персионному анализу дендриты представляют
собой твердый раствор на основе ниобия с содер-
жанием кремния 1.1–1.6 ат. % и алюминия 1.5–
1.7 ат. %. Состав эвтектической области: Nb–15.5–
16.8 ат. % Si–(2.6 ± 2.9) ат. % Al. Микроструктура
сплава С характеризуется большей дисперсно-
стью по сравнению со сплавом М, что связано с
разной скоростью охлаждения сплавов, посколь-
ку с ростом скорости затвердевания растет ско-
рость образования центров зарождения кристал-
лов, но уменьшается время их роста. Межламель-
ное расстояние в сплаве С, определенное по
изображениям РЭМ, находится в диапазоне 150–
200 нм, что почти в три раза меньше, чем в сплаве
М (450–500 нм). Наблюдаемый пластинчатый ха-
рактер эвтектики сплавов Nb–Si–Al отличается
от стержневой эвтектики, наблюдаемой в бинар-
ных сплавах Nb–Si [21], тогда как добавление Mo,
V также способствуют формированию пластин-
чатой эвтектики [5, 22].

Механические свойства

Значения микротвердости эвтектики зависит
как от фазового состава, так и от морфологии
структуры. Легированная Ge эвтектика Nbss +
+ β-Nb5Si3 в зависимости от состава сплава дает
значения микротвердости в диапазоне (520–852) ±
± 30 МПа [8]. Твердость ультрадисперсной эв-
тектики (межламельное расстояние 50–100 нм)
состава Nb–16.7 ат. % Si–2.4 ат. % Ga равна 1048 ±
± 15 МПа, а состава Nb–12.7 ат. % Si–10 ат. % Al –
1140 ± 30 МПа [13, 14]. Результаты измерений
микротвердости эвтектики представлены в табл. 1.
Видно, что наблюдается обратная зависимость
микротвердости от межламельного расстояния.
Возрастание твердости при уменьшении морфо-
логии структуры соответствует закону Холла–
Петча и объясняет более высокое значение мик-

Рис. 1. Рентгеновские дифрактограммы сплавов: М
(1); С (2).
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Рис. 2. Микроструктура сплавов М (а) и С (б): 1–4 – первичная фаза Nbss; 5–8 – эвтектика Nbss + β-Nb5Si3.
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ротвердости эвтектики, полученной в [14], по
сравнению со значениями, полученными в на-
стоящей работе.

Одним из важнейших показателей механиче-
ских свойств, характеризующих конструкцион-
ную прочность, является вязкость разрушения.
В качестве критерия вязкости разрушения ис-
пользуют критический коэффициент интенсив-
ности напряжений KI – одну из характеристик
трещиностойкости материалов. Математическая
модель для расчета вязкости разрушения с учетом
длины радиальных трещин, получаемых при мик-
роиндентировании поверхности материала ал-
мазной четырехгранной пирамидой, была пред-
ложена в [23]. Критерий вязкости разрушения
(с размерностью МПа ⋅ м1/2) может быть рассчи-
тан по формуле:

(1)

где k – коэффициент пропорциональности, Е –
модуль упругости материала [МПа], Hv – твер-
дость материала по Виккерсу [МПа], P – нагрузка
на индентор [Н], l – длина радиальной трещины [м].
Коэффициент k = 0.0123 для сплавов на основе
ниобия, Е = 152.7 ГПа для доэвтектических спла-
вов Nbss–Nb5Si3 [4]. Твердость сплава измеряли
при нагрузке 294 H, она составила 688 ± 20 и
629 ± 20 МПа для сплава С и М соответственно.
Полученные значения вязкости разрушения пред-
ставлены в табл. 1. Для литого бинарного сплава
Nb–14 ат. % Si вязкость разрушения равна 9.1 ±
± 0.5 МПа ⋅ м1/2 [24], в сплаве М – 12.6 ±
± 0.8 МПа ⋅ м1/2, т.е. легирование алюминием при-
водит к возрастанию трещиностойкости сплава.
С увеличением дисперсности структуры вязкость
разрушения возрастает до 15.0 ± 0.8 МПа ⋅ м1/2.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Разница в скоростях охлаждения не повлияла
на фазовый состав полученных сплавов. Основ-
ными фазами в сплавах являются твердый рас-
твор на основе ниобия (Nbss) и фаза β-Nb5Si3.
Микроструктуры полученных сплавов соответ-
ствуют доэвтектическому составу – дендритам пер-
вичной фазы Nbss и колониям эвтектики Nbss +
+ Nb5Si3. Согласно энергодисперсионному анализу
дендриты представляют собой твердый раствор
кремния и алюминия в ниобии. Микроструктура
сплава, полученного в тигле из графита, характе-
ризуется большей дисперсностью по сравнению
со сплавом, полученным в тигле из оксида маг-
ния, что привело к увеличению твердости и вяз-
кости разрушения данного сплава. Легирование
алюминием приводит к возрастанию трещино-
стойкости сплава.

0.4 0.1 0.5( ) ,IK kE H P l= v
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Structure and Properties of Nb–Si–Al Hypoeutectic Alloys Obtained by Aluminothermy 
at Different Cooling Rates

I. V. Sapegina1, *, B. E. Pushkarev1, S. A. Tereshkina1, V. I. Ladyanov1

1Udmurt Federal Research Center of the Ural Branch RAS, Izhevsk, 426067 Russia
*e-mail: sairvl@mail.ru

The effect of the cooling rate on the structure and properties of hypoeutectic Nb–Si–Al alloys obtained by
aluminothermy in an argon atmosphere has been studied by scanning electron microscopy, X-ray phase anal-
ysis and energy dispersive analysis. The indentation method was used to measure the mechanical properties
of the obtained alloys: fracture toughness and hardness. The cooling rate of the alloy was regulated by replac-
ing the crucible material – the cooling rates of the alloy differed by almost an order of magnitude. The dif-
ference in cooling rates did not affect the phase composition of the obtained alloys: in all cases, a solid solu-
tion of silicon and aluminum in niobium (Nbss) and silicide β-Nb5Si3 are formed. The microstructures of the
obtained alloys are similar, but differ in dispersion. The formation of a finer structure led to an increase in the
mechanical properties of the alloy compared to an alloy with lower structure dispersion.

Keywords: niobium–silicon alloys, aluminothermy, niobium silicides, microstructure, hardness, fracture
toughness.
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