
66

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2021  •  Т. 27  •  № 3

Izvestiya Vuzov. Tsvetnaya Metallurgiya  •  2021  •  Vol. 27  •  № 3 

УДК: 621.775.8  DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2021-3-66-72

СТРУКТУРА И СВОЙСТВА СПЛАВОВ СИСТЕМЫ Ta–Zr, 
ПОЛУЧЕННЫХ МЕТОДОМ ВЫСОКОСКОРОСТНОЙ ЗАКАЛКИ 

ИЗ ЖИДКОГО СОСТОЯНИЯ

© 2021 г. М.М. Серов1,2, А.Ю. Патрушев1,2, Д.П. Фарафонов1, Р.А. Валеев1, А.И. Сафарян2

1 Всероссийский научно-исследовательский институт авиационных материалов (ВИАМ), г. Москва, Россия

2 Московский авиационный институт (национальный исследовательский университет) 

(МАИ (НИУ)), г. Москва, Россия

Статья поступила в редакцию 29.07.20 г., доработана 14.09.20 г., подписана в печать 17.09.20 г.

Аннотация: Рассмотрено влияние высокоскоростной закалки расплава, реализуемой методом экстракции висящей капли рас-

плава, бинарной системы Ta–Zr. Применяли две смеси элементарных порошков тантала и циркония с содержанием 60 и 6 % тан-

тала соответственно. Композиции после смешивания прессовали при давлении 250 МПа в стальной пресс-форме на гидравли-

ческом прессе. Спекание выполняли в вакуумной печи при температуре 1350 °С и давлении 10–3 Па. Высокоскоростную закалку 

проводили в вакууме при давлении 2·10–2 Па при помощи электронно-лучевого нагрева и вращающегося диска-теплоприемни-

ка. Толщина полученных волокон составляла 15–80 мкм. Проведены исследования и сравнение результатов испытаний образ-

цов быстрозакаленных дискретных волокон сплава Ta–Zr и образцов, полученных в результате оплавления заготовки-штабика 

посредством электронно-лучевого нагрева (в литом состоянии). Установлено, что структура быстрозакаленных волокон сплава 

с содержанием 6 мас.% Ta состоит из зерен игольчатой формы размером 5–10 мкм, а волокна с 60 мас.% Ta имеют столбчатую ден-

дритную структуру. Изучение распределения тантала и циркония по поперечному сечению волокна показало, что при снижении 

скорости охлаждения менее 105 К/с в сплаве с долей тантала 60 мас.% развивается монотектоидное превращение. Выявлено, что 

у сплава с 6 мас.% Та значение микротвердости быстрозакаленного волокна в 1,5 раза выше, чем у того же сплава без закалки, а 

для сплава с 60 мас.% Ta такое же сопоставление дает 2-кратное превосходство. 

Ключевые слова: закалка расплава, сплавы Ta–Zr, экстракция висящей капли расплава, волокно.
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Abstract: The paper considers the effect of Ta–Zr binary system splat quenching implemented by the method of pendant drop melt extraction. 

The study was conducted using two mixtures of tantalum and zirconium elementary powders with a content of 60 and 6 % of tantalum, 
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Введение

Сплавы системы на основе тугоплавких метал-

лов сохраняют прочность под воздействием вы-

соких нагрузок при температурах более 1100 °С, в 

то время как сплавы на основе никеля, железа и 

кобальта при этих температурах уже разупрочня-

ются.

Сплавы системы Ta—Zr [1—4] играют важную 

роль в качестве основного материала для высоко-

температурных конструкционных изделий благо-

даря их высокой температуре плавления, хорошей 

формуемости и коррозионной стойкости.

Кроме того, сплавы тантала и циркония ча-

сто используются в качестве легирующей добав-

ки в некоторые стали и жаропрочные сплавы для 

улучшения таких их свойств, как коррозионная 

стойкость, механическая и усталостная прочность 

[5—12].

Одно из первых успешных применений сплавов 

на основе Ta—Zr в чистом виде или с добавлением 

Nb было в производстве оболочек ТВЭЛов и за-

щитных покрытий благодаря их высокой стойко-

сти к парам воды при повышенных температурах, 

термостабильности и низкому удельному электри-

ческому сопротивлению. Еще одним немаловаж-

ным фактором, влияющим на выбор материала 

respectively. After mixing, the compositions were pressed at 250 MPa in a steel mold on a hydraulic press. Sintering was carried out in a 

vacuum furnace at 1350 °С and a pressure of 10–3 Pa. Splat quenching was carried out in a vacuum at 2·10–2 Pa using electron-beam heating 

and a spinning disk absorber. Resulting fiber thickness was 15 to 80 μm. The results of testing splat-quenched Ta–Zr alloy discrete fibers and 

samples formed as a result of rod stock melting by electron-beam heating (as-cast) were studied and compared. It was found that the structure 

of splat-quenched fibers of the alloy with a Ta content of 6 wt.% consists of 5–10 μm needle-shaped grains, and the alloy with a Ta content of 

60 wt.% has a columnar dendritic structure. A study of tantalum and zirconium distribution across the fiber cross-section showed that cooling 

rate reduction to less than 105 K/s leads to monotectoid transformation in the alloy with a tantalum content of 60 wt.%. It was found that for an 

alloy with 6 wt.% Ta the fiber microhardness value is 1.5 times higher in comparison with the same alloy without quenching, and for an alloy 

with Ta 60 wt.% it is higher by a factor of two.

Keywords: melt quenching, Ta–Zr alloys, pendant drop melt extraction, fiber.
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для изготовления деталей, являются модуль упру-

гости и твердость.

Для получения требуемых характеристик из-

делий из этих сплавов, как правило, усложняют 

исходный состав. Такой подход имеет ряд недо-

статков, связанных с возникновением структур-

ных дефектов и неоднородностей. Поэтому можно 

попытаться усовершенствовать структуру путем 

изменения способов получения заготовок.

Одним из таких методов является высокоско-

ростная закалка расплава (ВЗР). В настоящей ра-

боте исследовалось влияние такой закалки на фи-

зические и механические свойства сплава Ta—Zr, 

содержащего 60 и 6 мас.%. тантала.

Используемые материалы и методы

В работе была исследована структура образцов 

микрокристаллических волокон сплавов систе-

мы Ta—Zr, полученных методом ВЗР, и образцов, 

образовавшихся в результате оплавления заготов-

ки-штабика посредством электронно-лучевого на-

грева, т.е. не подвергавшихся ВЗР.

Использовались элементарные порошки Ta 

с чистотой 99,5 % и средним размером частиц 
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10 мкм, а также порошки Zr с чистотой 98,0 % и 

средним размером частиц 15 мкм. Были подготов-

лены образцы, содержащие 60 и 6 мас.% тантала, 

путем смешивания элементарных порошков Ta и 

Zr до получения однородной композиции. Полу-

ченную смесь формовали в стальной пресс-форме 

на гидравлическом прессе под давлением 250 МПа 

в штабики с размерами 5×5×50 мм. Полученные 

заготовки спекали в вакууме 10–3 Па. Было изго-

товлено по 3 заготовки каждого из составов.

Волокна для исследований были получены 

одним из видов бестигельной ВЗР — методом 

экстракции висящей капли расплава (ЭВКР) с 

электронно-лучевым нагревом заготовки. Суть 

данного способа получения микрокристалличе-

ских волокон сводится к тому, что нижний торец 

вертикально расположенной заготовки плавится 

с образованием висящей капли расплава. С кап-

лей контактирует вершина рабочей кромки вра-

щающегося охлаждаемого теплоприемника, кото-

рая заточена в форме равнобедренного треуголь-

ника. В зоне контакта происходит затвердевание 

расплава. Вследствие вращения теплоприемника 

затвердевший материал выносится из расплава в 

виде волокна и под действием центробежных сил 

сбрасывается с вершины рабочей кромки [13]. 

Главным преимуществом метода ЭВКР перед 

остальными методами получения волокон [14—

17] является использование бестигельной плавки 

диспергируемого материала, что позволяет по-

лучать волокна из большого спектра материалов 

[18—21]. Внешний вид заготовки-штабика, закре-

пленного в оснастке для проведения ВЗР, пред-

ставлен на рис. 1.

Исследования структуры волокон, полученных 

быстрой закалкой расплава, проводили после ме-

ханической шлифовки и полировки на сукне с зер-

нистостью от 46 до 5 мкм. Для выявления микро-

структуры шлифа применялся травитель, в состав 

которого входит смесь 20 % HNO3 + 20 % HF, раз-

бавленная в воде. Продолжительность обработки 

травителем поверхности образца составляла 2—3 с 

при комнатной температуре. Микроструктуру об-

разцов волокон и образцов расплава, образовавше-

гося в результате плавления заготовки-штабика, 

изучали при помощи электронного микроскопа 

JMCA-733 (Joel, Япония). Исследование элемент-

ного состава проводили методами микрорент-

геноспектрального анализа с использованием 

сканирующего электронного микроскопа SU8010 

(Hitachi, Япония).

Микротвердость образцов определяли по мето-

ду Виккерса на приборе «Buehler 5124» (Micromet, 

Япония) под нагрузкой на индентор 50 г.

Результаты и их обсуждение

Полученные методом ЭВКР волокна имели 

гладкую непрерывную поверхность. В попереч-

ном сечении их толщина варьировалась от 15 до 

80 мкм, достигая у отдельно взятых волокон 

115 мкм. Гистограмма распределения волокон по 

толщине представлена на рис. 2.

На рис. 3 приведены фотографии микрострук-

туры образцов быстрозакаленных волокон и об-

разцов оплавленной заготовки-штабика, не под-

вергшихся закалке. У литых образцов, содержащих 

60 % тантала, структура дендритная с осями пер-

вого и второго порядка, а у быстрозакаленных во-

локон — столбчатая дендритная. Образцы с долей 

тантала 6 % имеют игольчатую структуру: в оплав-

ленном состоянии размеры зерна составляют по-

рядка 250 мкм, у быстрозакаленных волокон — в 

пределах 5—10 мкм. 

Рис. 1. Рабочая зона установки ЭВКР-ЭЛУ

1 – заготовка-штабик в оснастке; 2 – рабочая кромка 

теплоприемника; 3 – область плавления торца заготовки 

и контакта с кромкой теплоприемника

Fig. 1. Working zone of the unit for pendant drop melt 

extraction with electron-beam heating

1 – rod stock in tooling; 2 – heat absorber working edge; 

3 – area of rod end melting and contact with heat absorber edge
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На изображениях структуры волокон, получен-

ных методом микрорентгеноспектрального ана-

лиза (рис. 4), светлая область соответствует тан-

талу, более темная — цирконию, серая — сплаву 

Ta—Zr. Анализ элементного состава образцов бы-

строзакаленных волокон показал, что в месте кон-

такта расплава с теплоприемником содержание 

элементов Ta и Zr в серых областях микрострукту-

ры примерно такое же, что и в исходной заготовке 

для экстракции. В светлых областях доля тантала 

несколько выше (70 мас.%). Для сплава с содержа-

нием тантала 60 % в области, противоположной от 

зоны контакта расплава с диском-теплоприемни-

ком, на микроструктуре наблюдаются включения 

тантала с малым (3 мас.%) содержанием циркония. 

Ранее в работе [22] было показано, что в области 

Рис. 2. Гистограмма распределения волокон 

по толщине (b) для сплава, содержащего 60 мас.% Та

Fig. 2. Histogram of fiber distribution by thickness (b) 

for the alloy containing 60 wt.% Та

Рис. 3. Микроструктура образцов сплава Ta–Zr

а, в – литое состояние (без закалки); б, г – микрокристаллическое (быстрозакаленное) 

Та, мас.%: а, б – 60; в, г – 6

Fig. 3. Microstructure of Ta–Zr alloy samples

а, в – as-cast condition (without quenching); б, г – microcrystalline (splat-casted) condition 

Та, wt.%: а, б – 60; в, г – 6

a

в г

б
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Микротвердость порошков Ta и Zr и сплава Ta–Zr в литом и микрокристаллическом состояниях

Microhardness of Ta and Zr powders and Ta–Zr alloy in as-cast and microcrystalline conditions

Микротвердость, HV

Номер 

образца

Элементарный порошок Сплав Zr–6%Та Сплав Zr–60%Та

Ta Zr Без закалки Быстрозакаленный Без закалки Быстрозакаленный

1 178,2 76,2 215,1 312,3 258,9 591,2

2 163,5 71,1 211,9 306,3 191,1 539,7

3 169,8 73,4 202,3 308,4 324,2 543,4

4 176,6 72,4 210,8 328,5 295,4 521,8

5 172,4 74,2 210,7 310,1 267,3 553,7

6 178,0 78,6 220,7 314,3 280,1 505,5

Средние значения

173,1 74,3 211,9 313,3 269,5 542,5

Рис. 4. Элементный состав волокна сплава Ta–Zr

Fig. 4. Elementary composition of Ta–Zr alloy fiber
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контакта расплава с теплоприемником при ис-

пользовании метода ЭВКР скорость охлаждения 

достигает 5·105 К/с, а на расстоянии ~30 мкм — 

снижается до 104 К/с. Из анализа диаграммы со-

стояния системы Ta—Zr можно предположить, 

что при уменьшении скорости охлаждения ниже 

105 К/с в сплаве успевает развиться монотектоид-

ное превращение.

Было проведено сравнение микротвердостей 

исходных порошков тантала и циркония и об-

разцов их сплавов в незакаленном и быстрозака-

ленном состояниях. Из приведенных в таблице 

результатов испытаний следует, что образцы бы-

строзакаленных волокон с микрокристалличе-

ской структурой обладают твердостью, в разы 

превышающей твердость исходных порошков и 

образцов, не подвергшихся закалке.

Заключение

Методом экстракции висящей капли распла-

ва получены волокна сплавов системы Ta—Zr с 

содержанием тантала 60 и 6 мас.% толщиной 15—

80 мкм.

Установлено, что структура быстрозакален-

ных волокон сплава, имеющих 6 мас.% Ta, состоит 

из зерен игольчатой формы размером 5—10 мкм. 

У сплава с содержанием 60 мас.% Ta структура 

столбчатая дендритная.

Исследование распределения тантала и цирко-

ния по поперечному сечению волокна показало, 

что при снижении скорости охлаждения менее 

105 К/с в сплаве с содержанием тантала 60 мас.% 

развивается монотектоидное превращение.

Показано, что для сплава с 6 мас.% Та значе-

ние микротвердости волокна в 1,5 раза выше мик-

ротвердости того же сплава, не подвергавшегося 

закалке, а сплав с 60 мас.% Ta по микротвердости 

волокна в 2 раза превосходит аналогичный сплав в 

литом состоянии, т.е. без закалки.
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