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Изложены результаты получения плотных нанокомпозитов Fe–Ag и Fe–Cu из смесей порошков, консолидированных 

холодным спеканием в поле высоких давлений, а также из наноразмерных порошков серебра (Ag), железа (Fe) и меди (Cu). 

Приведены результаты механических испытаний нанокомпозитов Fe–Ag и Fe–Cu. Нанокомпозитные порошки были 

получены помолом микронного порошка карбонильного железа (Fe) и порошка наноразмерного оксида серебра (Ag2O), 

а также нанопорошков железа и оксида меди (Cu2O) в высокоэнергетическом аттриторе. Микроструктура изучалась с 

помощью сканирующего электронного микроскопа высокого разрешения. Компакты с плотностью около 70 % от тео-

ретической отжигались в атмосфере водорода для восстановления оксида серебра и оксида меди до металлов и удаления 

оксидных пленок с поверхности частиц порошка железа. За этим следовало холодное спекание – консолидация в поле 

высоких давлений при комнатной температуре. Получены данные по зависимости плотности образцов от давления в диа-

пазоне 0,25–3,0 ГПа. Для всех нанокомпозитов при давлении 3,0 ГПа достигнуты плотности более 95 % от теоретической, 

а для порошков Ag и Cu получена плотность около 100 %. На всех составах получены высокие механические свойства в 

опытах на трехопорный изгиб и на сжатие. Установлено, что механические свойства нанокомпозитов заметно выше, чем 

у композитов, полученных из микронных порошков. В нанокомпозитах Fe–Ag и Fe–Cu наблюдалась более высокая пла-

стичность по сравнению с образцами, полученными из наноструктурного Fe.
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Sharipova A.F., Psakhie S.G., Gotman I., Lerner M.I., Lozhkomoev A.S., Gutmanas E.Y. 

Cold sintering of Fe–Ag and Fe–Cu by consolidation in high pressure gradient
The paper states the results of obtaining Fe–Ag and Fe–Cu dense nanocomposites from composite powders consolidated by cold 

sintering in the high pressure gradient, as well as from nanosize powders of silver (Ag), iron (Fe) and copper (Cu). The results of 

mechanical tests conducted on Fe–Ag and Fe–Cu nanocomposites are provided. Nanocomposite powders were obtained by high 

energy attrition milling of carbonyl iron (Fe) micron scale powder and nanosize silver oxide powder (Ag2O), as well as iron and 

cuprous oxide (Cu2O) nanopowders. High resolution scanning electron microscopy was used to study the microstructure. Compacts 

featuring approximately 70 % of full density were annealed in hydrogen atmosphere to reduce silver and cuprous oxides to metals 

and to remove oxide layers from the surface of iron powder particles. This was followed by cold sintering – consolidation under high 

pressure at a room temperature. The data on specimen density dependence on pressure in the range of 0,25–3,0 GPa were obtained. 

Densities were above 95 % of the full density for all nanocomposites, and close to 100 % of the full density under 3,0 GPa for Ag 
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and Cu powders. High mechanical properties in three-point bending and compression were observed for all nanocomposites. It was 

found that mechanical properties of nanocomposites are substantially higher as compared with composites obtained from micron 

scale powders. Higher ductility was observed in Fe–Ag and Fe–Cu nanocomposites as compared with specimens obtained from 

nanostructured Fe. 

Keywords: nanocomposites, iron-silver, iron-copper, cold sintering, mechanical properties.

Sharipova A.F. – Ph.D. student, Institute of Strength Physics and Materials Science of Siberian Branch of Russian Academy 

of Sciences (ISPMS SB RAS) (634055, Russia, Tomsk, Akademicheskii pr., 2/4), Israel Institute of Technology (Technion) 

(Technion-City, Haifa 32000, Israel). E-mail: aliya.f.sharipova@gmail.com.

Psakhie S.G. – Dr. Sci. (Phys.-Math.), corr. member of SB RAS, prof., director of ISPMS SB RAS. E-mail: sp@ispms.tsc.ru.

Gotman I. – Ph.D (Phys.-Math. Sci.), prof., ORT Braude College (Karmiel 2161002, Israel). E-mail: irena.gotman@gmail.com.

Lerner M.I. – Dr. Sci. (Tech.), head of laboratory, ISPMS SB RAS. E-mail: lerner@ispms.tsc.ru.

Lozhkomoev A.S. – Cand. Sci. (Chem.), senior researcher, ISPMS SB. E-mail: asl@ispms.tsc.ru.

Gutmanas E.Y. – Ph.D (Phys.-Math. Sci.), prof., Technion. E-mail: gutmanas@technion.ac.il.

Citation: Sharipova A.F., Psakhie S.G., Gotman I., Lerner M.I., Lozhkomoev A.S., Gutmanas E.Y. Cold sintering of Fe–Ag 

and Fe–Cu by consolidation in high pressure gradient. Izv. vuzov. Tsvet. metallurgiya. 2019. No. 1. P. 67–74 (In Russ.). 

DOI: dx.doi.org/10.17073/0021-3438-2019-1-67-74.

Введение

Развитие передовой экономики и высоких 

технологий в значительной мере определяется 

использованием инновационных материалов со 

свойствами, которые не удается получить на суще-

ствующих материалах. Нанокомпозиты, в частно-

сти металлические, привлекают особое внимание 

исследователей и разработчиков благодаря воз-

можности достижения комбинации высоких ме-

ханических, электрических, тепловых и уникаль-

ных химических свойств. Объемные образцы и 

детали из композитов металл—металл с очень тон-

кой структурой в области наноструктур могут быть 

получены передовыми методами порошковой ме-

таллургии — такими, как быстрое затвердевание 

расплавленных металлов или помол мелкодис-

персных/тонких порошков в аттриторе высокой 

энергии с последующей консолидацией порошков 

в режимах «температура — время выдержки», ко-

торые не приводят к огрублению наноструктуры 

[1—6]. Метод холодного спекания консолидацией 

порошков в поле высоких давлений успешно при-

менялся для изготовления объемных материалов 

и изделий, в том числе и из нанопорошков [7—12]. 

Среди других способов получения нанокомпози-

тов и изделий большого размера можно отметить 

метод перемешивания нанопорошков разных 

металлов [2, 9], перемешивания нанопорошков 

оксидов с последующим восстановлением при 

относительно низких температурах [10, 11], с кон-

солидацией в условиях, обеспечивающих сохра-

нение наноструктуры. Дополнительные методы 

получения нанокомпозитных порошков, напри-

мер совместное восстановление растворов солей 

металлов [12], совместное испарение и осаждение 

паров двух металлов [13], электрический взрыв 

проволочек разных металлов [14—16], не исполь-

зуются для изготовления деталей больших раз-

меров. Наноструктурные материалы, в том числе 

нанокомпозиты, получают методами интенсив-

ной пластической деформации объемных матери-

алов с микронными зернами: 1) равноканальным 

угловым прессованием (изготавливают круглые 

стержни) [17, 18]; 2) многократной прокаткой (лис-

товой металл) [19, 20]. При этом в большинстве 

случаев состав материалов и композитов опреде-

ляется сплавами, имеющимися в наличии. Стали 

и алюминиевые сплавы с наноструктурой и высо-

кими механическими свойствами были получены 

холодным спеканием быстро охлажденных по-

рошков [2, 21].

Нанокомпозиты Fe—Аg и Fе—Cu интересны 

тем, что могут быть отнесены к так называемым 

умным материалам, обладающим высокими ме-

ханическими и магнитными свойствами, сравни-

тельно высокой электро- и теплопроводностью. 

Нанокомпозиты Fe—Аg и Fе—Cu представляют 

собой наногальванические пары и могут быть ис-

пользованы для создания прочных биодеградиру-

емых имплантатов [22, 23].

В настоящей статье представлены результаты 

получения нанокомпозитных порошков систем 

Fе—Ag и Fе—Cu, плотных образцов из этих по-

рошков методом холодного спекания, исследова-

ния их микроструктуры и механических свойств.
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1. Материалы и методы исследования

1.1. Приготовление нанокомпозитных смесей 
Fе—Аg и Fе—Cu и нанопорошков Fе, Cu и Аg

Для приготовления нанокомпозитных по-

рошков Fе—Аg и Fе—Cu использовались мик-

ронные порошки карбонильного железа, оксида 

серебра, а также нанопорошки железа (н-Fе) и ок-

сида меди (н-Cu2O). Нанокомпозиты Fе—10%Аg, 

Fе—20%Аg и Fе—25%Cu (об.%) были приготовле-

ны помолом в аттриторе высокой энергии «Union 

Process 01HD» (Union Process, США) в среде гекса-

на при соотношении масс шаров и шихты 20 : 1 

(2000 г шаров из нержавеющей стали и 100 г порош-

ка). Порошок Аg2О применяли вместо порошка 

Аg, так как при высокоэнергетическом помоле ча-

стицы серебра агломерируются [23]. Помол произ-

водился в течение 8 ч для смесей Fе—Аg и 6 ч — для 

смесей н-Fе—н-Cu2О. Микрофотографии ВРСЭМ 

(сканирующая электронная микроскопия высо-

кого разрешения) исходных порошков карбониль-

ного железа, оксида серебра и порошка Fе—20Аg 

после высокоэнергетического помола приведены 

на рис. 1, а исходных порошков н-Fе и н-Cu2O — 

на рис. 2. Нанопорошки н-Аg и н-Cu были полу-

чены помолом (4 ч) в аттриторе высокой энергии с 

последующим восстановлением в потоке водорода 

при t = 200 °С (1 ч). Нанопорошок Fе (50 нм) был 

поставлен компанией «Riechest Group» (Китай).

1.2. Приготовление плотных образцов 
из нанокомпозитов Fе—Аg и Fе—Cu 
и нанопорошков Fе, Cu и Аg

Для исследования зависимости плотности об-

разцов от приложенного давления были приготов-

лены образцы в ячейке диаметром 10 мм в диапазо-

не давлений 0,25—3,0 ГПа. Для получения плотных 

образцов порошки компактировались до 70—80 % 

теоретической плотности при давлении 400 МПа. 

Компакты обрабатывались в потоке водорода при 

t = 450 °C, τ = 1 ч, для удаления тонкого оксидного 

слоя с поверхности частиц (согласно [16], при та-

кой термообработке не наблюдается огрубление 

микроструктуры смесей порошков Fe—Ag). Далее 

следовало холодное спекание — консолидация по-

рошка в ячейках высокого давления из специаль-

ной быстрорежущей стали при комнатной темпе-

ратуре и давлении 3 ГПа. Для испытаний на изгиб 

изготавливались диски диаметром 10 мм и толщи-

ной 1,5 мм, для испытаний на сжатие — образцы 

диаметром 5 мм и высотой 4 мм.

1.3. Изучение характеристик порошков 
и консолидированных образцов

Фазовый состав порошков до и после высоко-

энергетического помола и после обработки компак-

тов в потоке водорода исследовали с помощью диф-

рактометра рентгеновских лучей (ХRD) «Philips 

Рис. 1. Микрофотографии (ВРСЭМ) исходных порошков карбонильного железа (а), оксида серебра (б) 

и порошка Fе–20Аg (в) после высокоэнергетического помола

Рис. 2. Микрофотографии (ВРСЭМ) исходных порошков наножелеза (н-Fe) (а) и нанооксида меди (н-Cu2O) (б)

a

a

вб

б
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PW3710» (Philips, Нидерланды) с длиннофокус-

ной трубкой, оперирующей при 40 кВ и 40 мА. 

Сканирование проводилось в диапазоне 2θ =

= 30÷70° с шагом 0,02° и выдержкой в каждой точ-

ке 2 с. Микроструктуру порошков и консолидиро-

ванных образцов изучали с помощью сканирую-

щей электронной микроскопии (CЭM—SEM) «Quan-

ta 200» (FEI, США) с энергодисперсионной рент-

геновской спектроскопией (ЭДС—EDS) при напря-

жении 20 кВ (глубина проникновения электро-

нов — около 1 мкм) и сканирующей электронной 

микроскопии высокого разрешения (ВРСЭМ—

HRSEM) «Ultra Plus» (Zeiss, Германия). Плотность 

образцов определяли методом Архимеда. Относи-

тельную плотность консолидированных образцов 

рассчитывали как отношение измеренной плотно-

сти к теоретической плотности смесей порошков. 

Испытания на сжатие и трехточечный изгиб про-

водили на установке «Instron 1195» (Instron, США) 

со скоростью нагружения 10–5 с–1. Прочность на 

изгиб вычисляли по формуле

σи = 3Рl/(2bh2), (1)

где Р — нагрузка, l — расстояние между опорами 

трехточечного изгиба, b — ширина образца, h — его 

высота. Для каждой смеси порошков было испыта-

но не менее 3 образцов.

2. Результаты и их обсуждение

2.1. Микроструктура порошков 
после высокоэнергетического помола 
и термообработки в потоке водорода

Рентгенограммы смеси порошков карбониль-

ного железа и оксида серебра до и после обработки 

в потоке водорода при t = 450 °С (τ = 1 ч) для состава 

Fe—20Ag показаны на рис. 3.

Рентгенограммы исходных порошков н-Fе и 

н-Cu2О и смеси порошков Fе—25Cu после высо-

коэнергетического помола и термообработки в 

потоке водорода при t = 450 °С, τ = 1 ч, приведены 

на рис. 4. Можно отметить, что отношение высот 

пиков на рентгенограммах (см. рис. 3 и 4) коррели-

рует с количественным составом нанопорошков. 

Рис. 3. Рентгенограммы нанопорошка Fe–20Ag 

исходного (1) и после обработки в потоке водорода 

при t = 450 °С, τ = 1 ч (2)

Рис. 4. Рентгенограммы исходных порошков н-Fе (а) 

и н-Cu2О (б), смеси порошков н-Fе (75 мас.%) 

и н-Cu2О (25 мас.%) после 6 ч высокоэнергетического 

помола (в) и нанокомпозита Fе–25Cu (г), полученного 

холодным спеканием при давлении 3 ГПа молотого 

порошка в, термически обработанного в потоке 

водорода при t = 450 °С (τ = 1 ч)
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Размер зерен Fe, Ag и Cu, оцененный по ушире-

нию пиков, составил 27 ± 4 нм для Fe, 18 ± 3 нм для 

Ag и 22 ± 4 нм для Cu.

Fе и Cu, как и Fе и Аg, — несмешивающиеся 

металлы, поэтому высокоэнергетический помол 

не приводит к механическому легированию. Из 

рентгенограмм видно, что термообработка в пото-

ке водорода обуславливает восстановление оксида 

серебра и оксида меди.

2.2. Холодное спекание 
нанокомпозитных порошков Fе—Аg и Fе—Cu 
и нанопорошков Fе, Cu и Аg

Графики зависимости относительной плотно-

сти образцов Fе—10Аg, Fе—20Аg и Fе—25Cu как 

функции приложенного давления при консолида-

ции приведены на рис. 5, a. При давлении Р = 3 ГПа 

плотность состава Fе—20Аg достигла 99 % от 

теоретической, для Fе—10Ag — 98,5 %, а для Fе—

25Cu — 98 %. На рис. 5, б представлены зависимо-

сти плотности от давления для нанопорошка Fе и 

нанопорошков Аg и Cu, полученных восстановле-

нием в потоке водорода оксида серебра (Аg2О) и ок-

сида меди (Cu2О). Более высокие значения плотно-

сти для состава Fе—20Аg можно объяснить более 

высокой пластичностью и сжимаемостью нано-Аg 

(см. рис. 5, б). Плотность образцов Fе—25Cu (98 %), 

полученных холодным спеканием при Р = 3 ГПа, 

на 4 % выше, чем у образцов из нанокомпозитных 

порошков близкого состава Fе—28Cu, полученных 

взрывом проволочек [14].

Следует отметить, что после восстановления ок-

сидной пленки на частицах компактов в потоке во-

дорода при t = 450 °C на их поверхности остается по 

крайней мере мономолекулярный слой оксида, что 

для частиц размером 50 нм, по оценкам [16], соот-

ветствует ~1 % общей плотности, так как плотность 

оксидов Fe, Cu и Аg ниже плотности металлов.

Микрофотографии ВРСЭМ поверхности об-

разцов, полученных холодным спеканием при 

Р = 3 ГПа нанопорошков Fе—20Аg, Fе—25Cu пос-

ле обработки в потоке водорода при t = 450 °С и 

порошка Аg, восстановленного из оксида серебра 

при t = 200 °С, а также образца состава Fе—10Аg, 

полученного холодным спеканием перемешанной 

вручную смеси карбонильного железа с оксидом 

серебра, приведены на рис. 6.

Можно видеть, что для всех образцов достиг-

нута высокая плотность. Плотность 100 % от те-

оретической получена для образца из нанопорош-

ка Аg и образца из перемешанной вручную смеси 

карбонильного железа с оксидом серебра Fе—10Аg.

2.3. Механические свойства 
нанокомпозитов Fe—Ag, Fe—Cu, 
полученных холодным спеканием

Кривые зависимости деформации от напря-

жения на изгиб образцов из нанокомпозитных 

Рис. 5. Относительная плотность образцов, прошедших обработку в потоке водорода при t = 450 °С, τ = 1 ч, 

как функция от приложенного давления

a – нанокомпозитные порошки Fe–10Ag, Fe–20Ag и Fe–25Cu; б – нанопорошки Fe, Ag и Cu
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порошков Fe—10Ag, Fe—20Ag и Fe—25Cu, по-

лученных холодным спеканием при P = 3 ГПа и 

прошедших обработку в потоке водорода при t =

= 450 °С, τ = 1 ч, приведены на рис. 7. Очень высо-

кая прочность на изгиб — выше 1000 МПа — была 

достигнута для образцов, полученных холодным 

спеканием нанокомпозитного порошка Fe—10Ag. 

Для образцов, полученных холодным спеканием 

нанокомпозитных порошков Fe—20Аg и Fe—25Cu, 

также характерны высокие значения прочности 

на изгиб — более 800 МПа. У всех образцов на-

блюдалась высокая пластичность. Микрофото-

графии поверхностей излома образцов Fe—20Ag и 

Fe—25Cu, полученных холодным спеканием при 

Р = 3 ГПа после обработки компактов 70 %-ной (от 

теор.) плотности в потоке водорода при t = 450 °С, 
τ = 1 ч, показаны на рис. 8. Поверхность разруше-

ния соответствует выраженной пластической де-

формации.

Для нанокомпозитов, полученных холодным 

спеканием, в опытах на сжатие наблюдались вы-

сокие значения предела текучести (σт): 830 МПа 

для Fе—10Аg, 785 МПа для Fе—20Аg и 720 МПа для 

Fе—25Cu. Для образцов, полученных холодным 

Рис. 6. Микрофотографии (ВРСЭМ) поверхности образцов, полученных холодным спеканием при Р = 3 ГПа 

нанокомпозитных порошков Fе–20Аg (а), Fе–25Cu (б), порошка Аg, восстановленного из оксида серебра в потоке 

водорода при t = 200 °С (в) и образца Fе–10Аg, полученного холодным спеканием перемешанной вручную смеси 

карбонильного железа с оксидом серебра (г)

Рис. 7. Кривые зависимости напряжения на изгиб 

от деформации образцов, полученных холодным 

спеканием при P = 3 ГПа после обработки компактов 

70 %-ной плотности в потоке водорода при t = 450 °С, 

τ = 1 ч

a

в г

б
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спеканием нанопорошка Fe при Р = 3 ГПа, предел 

текучести на сжатие σт = 1080 МПа. В работе [7] 

для образцов, полученных холодным спеканием 

нанопорошка Fе с размером частиц 30 нм, были 

получены близкие значения σт. Предел текучести 

образцов, полученных холодным спеканием на-

нопорошка Cu, составил σт = 380 МПа. Это значе-

ние несколько выше предела текучести образцов, 

полученных холодным спеканием нанопорошка 

Cu из восстановленного в потоке водорода при t =

= 300 °С оксида меди CuO [10]. Для образцов, по-

лученных холодным спеканием нанопорошка Аg, 

σт = 245 МПа.

Следует отметить, что плотные образцы, по-

лученные холодным спеканием нанопорошков 

Fe—10Ag, Fe—20Ag и Fe—25Cu, становятся посто-

янными магнитами после намагничивания в маг-

нитном поле. Образцы Fe—20Ag и Fe—25Cu, об-

ладая высокой прочностью, по предварительным 

результатам показывают высокую электропро-

водность. 

Выводы

1. Нанокомпозитные порошки Fе—10Аg, Fе—

20Аg и Fе—25Cu получены помолом микронных 

порошков карбонильного железа и оксида серебра, 

а также нанопорошков Fе и оксида меди в высоко-

энергетическом аттриторе с последующим восста-

новлением оксидов и оксидных пленок на поверх-

ности частиц в потоке водорода при t = 450 °С.

2. Холодным спеканием — консолидацией на-

нокомпозитных порошков Fе—10Аg, Fе—20Аg и 

Fе—25Cu в поле высоких давлений при Р = 3 ГПа — 

достигнуты плотности, близкие к теоретическим 

значениям, при сохранении наноструктуры.

3. Повышенная прочность на изгиб >1000 МПа 

для Fе—10Аg, >900 МПа для Fe—20Ag и >800 МПа 

для Fe—25Cu, а также высокая пластичность на-

блюдались у образцов, полученных при Р = 3 ГПа. 

Высокие значения предела текучести (>700 МПа) 

и пластичности (>20 %) отмечены у образцов всех 

составов: Fе—10Аg, Fе—20Аg и Fе—25Cu.

Работа выполнена в рамках Программы 

фундаментальных научных исследований 

государственных академий наук на 2013—2020 годы 

(направление III.23).
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