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Fine structure of transition layer formed between NiAl melt and 
W substrate during self-propagating high-temperature synthesis
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Institute of Structural Macrokinetics and Materials Science of RAS, 8 Academician Osipyan st., 142432, Chernogolovka, Russia

Ni-Al intermetallic was joined to a tungsten substrate by using the technique of SHS welding. A transition layer whith complex 
gradient structure about 400 μm thick was found to contain W based dendrites, pseudo-binary NiAl-W eutectic, and the 
precipitates of W containing phase below 50 nm in their size. In order to better understand the morphology of the transition 
layer, acid leaching with 4 % HCl – 3 % H2O2 aqueous solution was used to remove a NiAl layer from the burned sample, 
leaving intact the W based phases and W. The presence of the symmetry axes of the first, second, and third order in the 
dendrites is indicative of a low crystallization rate. In leached samples, the transition zone exhibited the presence of the 
branching bundles of W containing fibers around 10 μm long and 50 nm in diameter. On the surface of leached samples, 
there were the columnar dendrites oriented normally to the surface and the globules of the W based phase (80 – 86  at.  % W, 
16 – 14  at.  % Ni and 0 – 4  at.  % Al). The above structure of the transition zone explains strong joining between the W substrate 
and SHS produced NiAl.
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Тонкая структура переходной зоны,  
образующаяся между расплавом NiAl и подложкой из W  
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В работе были проведены эксперименты по взаимодействию W подложки c расплавом на основе Ni-Al в режиме 
самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС). При соединении W-подложки с интерметалли-
дом NiAl в процессе СВС происходит формирование градиентного сварного соединения толщиной около 400 мкм. 
При исследовании микроструктуры переходного слоя в нём обнаружены дендриты фазы на основе W, псевдобинар-
ная эвтектика NiAl-W, содержащая преципитаты W-содержащей фазы размером менее 50 нм. Для выявления тонких 
структурных составляющих переходной зоны было применено химическое травление в смеси 4 % HCl + 3 % H2O2,  
которое позволяет удалить интерметаллидную наплавку на  основе NiAl с  W-подложки. В  основном химическое 
травление позволяет вытравить интерметаллидную матрицу NiAl, не взаимодействуя с W фольгой и фазами на ос-
нове W. В переходной зоне обнаружены дендриты W-содержащей фазы, имеющие оси 1, 2 и 3 порядков, что ука-
зывает на медленную скорость кристаллизации расплава. В результате химического травления в переходной зоне 
были обнаружены тонкие структурные составляющие в виде интенсивно ветвящихся пучков W-содержащих во-
локон, состоящих из  нитей длиной около 10 мкм и  толщиной 50 нм. На  поверхности W подложки обнаружены 
столбчатые дендриты, растущие перпендикулярно к её поверхности, и глобулярные выделения фазы на основе W 
(80 ÷ 86  ат.  % W, 16 ÷ 14  ат.  % Ni и 0 ÷ 4 ат. % Al). Подобная модификация поверхности W подложки в результате её 
взаимодействия с расплавом Ni-Al способствует созданию прочного механического контакта между фольгой и фор-
мирующимся в процессе СВС-реакции интерметаллидом NiAl.
Ключевые слова: самораспространяющийся высокотемпературный синтез (СВС), NiAl, W, дендриты, нанонити.
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1. Введение

Исследования фазообразования в  тройной системе 
Ni-Al-W [1, 2] показали, что  эвтектические сплавы 
NiAl-W могут использоваться в качестве основы для по-
лучения NiAl нанопористых фольг, вольфрамовых на-
норазмерных нитей и  проволок [3 – 6]. Метод направ-
ленной кристаллизации Бриджмена для  получения 
эвтектических сплавов NiAl-W с последующим электро-
химическим селективным вытравливанием либо воль-
фрамовых монокристаллических нанонитей, либо ин-
терметаллидной матрицы применялся в работах [1 – 6].

Экспериментальные и  теоретические исследова-
ния процесса кристаллизации эвтектических сплавов 
[7 – 15] показали, что  изменяя условия кристаллиза-
ции (скорость роста, температурный градиент) можно 
управлять структурой эвтектики — толщиной эвтекти-
ческих волокон и  расстоянием между ними. Слишком 
большая или  слишком малая скорость роста приводит 
к  образованию ячеистой или  вырожденной структуры, 
т. е. с  сильно различающейся микроструктурой в  раз-
ных зёрнах одного образца [16, 17], поэтому скорость 
роста при  направленной кристаллизации варьируется 
в  небольшом диапазоне. При  фиксированной скорости 
роста толщина волокон и расстояния между ними будут 
меньше при большем температурном градиенте [15].

В  [18, 19] показано, что  при  бомбардировке иона-
ми гелия на поверхности W образуется структура типа 
«пуха» состоящая из наноразмерных волокон и дендри-
тов; такая поверхность обладает почти нулевой отра-
жающей способностью и  применяется в  гелиотехнике 
и токамаках.

Ранее было обнаружено, что на границе раздела ме-
жду NiAl и  W в  дисперсно-упрочнённом композици-
онном материале NiAl-W, полученном методом само-
распространяющегося высокотемпературного синтеза 
(СВС), происходит реактивная диффузия с предположи-
тельным образованием интерметаллидов W2Ni и  WNi 
[20, 21]. В  работе [22] после длительного отжига 
при 900°С образцов системы Ni-Al-W различного соста-
ва были обнаружены интерметаллиды NiW и Ni4W.

Для псевдобинарной системы NiAl-W эвтектическая 
точка соответствует 1,5 ат. % W при 1664°C [1, 23]. Эта 
температура близка к  температуре СВС-реакции в  си-
стеме Ni-Al, которая составляет примерно 1638°С  [24], 
что недостаточно для плавления тугоплавких металлов, 
таких как W, имеющего температуру плавления 3422°С. 
При  горении системы Ni-Al в  режиме СВС образует-
ся большое количество жидкой фазы, а растворение W 
в расплаве Ni-Al определяется диффузионными процес-
сами на границе раздела твёрдое – жидкость и временем 
остывания продукта реакции. Растворимость W в жид-
ком Ni достигает 17,5 ат. % при температуре 1510°С [25], 
и W в жидком Al около 15 ат. % при температурах выше 
1300°С [26, 27].

В  работе [28] исследована структура переходной 
зоны, формирующейся в процессе СВС при взаимодей-
ствии расплава Ni-Al с  металлической подложкой W. 
Были обнаружены дендриты W и псевдобинарная эвтек-
тика на основе NiAl, содержащая преципитаты W-содер-

жащей фазы размером около 50 нм.
Данная работа посвящена исследованию тонкой 

структуры переходной зоны с применением химическо-
го травления для  выявления структурных составляю-
щих.

2. Методика эксперимента

Для  проведения экспериментов использовали метал-
лическую подложку в  виде вольфрамовой фольги тол-
щиной 200 мкм и  порошки Ni  — ПНЭ и  Al  — АСД-1. 
W фольгу предварительно очищали спиртом, запрессо-
вывали в смесь порошков Ni + Al эквимолярного соста-
ва в виде прямоугольной таблетки размером 30 × 13 мм 
и массой 5 г (рис. 1). Эксперименты проводили в среде 
Ar при  давлении 1 атм с  приложением к  образцам на-
грузки 6,65 кПа. При помощи нагревательного столика 
производили предварительный нагрев исходного об-
разца до  температуры 510 ± 10°С с  последующим ини-
циированием СВС-реакции при помощи электрической 
спирали. Подогрев нагревательного столика отключали 
через 60 сек после начала СВС реакции.

С  целью исследования тонкой структуры синтези-
рованного материала, образцы разрезали, шлифовали, 
а  затем подвергали химическому травлению в  смеси 
4 %  HCl  +  3 %  H2O2 в  течение 70 часов с  последующей 
промывкой в дистиллированной воде и высушиванием.

Микроструктурные исследования синтезированных 
образцов проводились на  автоэмиссионном сканирую-
щем электронном микроскопе Carl Zeiss ULTRA Plus 
с  приставкой рентгеновского микроанализа INCA 350 
Oxford Instruments.

3. Результаты эксперимента и обсуждение

В  результате СВС-реакции сформировалось плотное 
сварное соединение фольги W с образовавшимся в про-
цессе химической реакции интерметаллидом на основе 
NiAl. Область сварного соединения представляет со-
бой переходную зону толщиной 200 ÷ 400 мкм (рис. 2с) 
в которой обнаружены дендритная псевдобинарная эв-
тектика NiAl – W, дендриты фазы на основе W, а так же 
интерметаллидная фаза Ni3Al содержащая W (примерно 
до 3,5 ат. %).

Рис. 1. Схема эксперимента. 1  — таблетка из  Ni + Al 
с  запрессованной W фольгой; 2  — поджигающая спираль;  
3  — графитовая подложка; 4  — нагревающая спираль;  
Т1, Т2, Т3 — термопары; Р — нагрузка.

Fig. 1. Scheme of experiment. 1 — sample of Ni + Al with pressed W foil;  
2  — initiating spiral; 3  — graphite substrate; 4  — heating spiral;  
T1, T2, T3 — thermocouples; P — loading.
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Химическое травление позволило отделить W под-
ложку от  интеметаллидного покрытия на  основе NiAl, 
а так же выделить из интерметаллидной матрицы тонкие 
структурные составляющие, образовавшиеся в переход-
ной зоне. В основном химическое травление позволяет 
вытравить интерметаллидную матрицу NiAl, не взаимо-
действуя с W фольгой и фазами на основе W.

После химического травления из интерметаллидной 
матрицы были выделены тонкие структурные состав-
ляющие в  виде W-содержащих волокон, сформирован-
ных в объёме материала в виде пучков нитей (рис. 2a,  b) 
длиной до  5 ÷ 10 мкм и  толщиной около 50 нм. Пучки 
эвтектических волокон растут разнонаправленно. Каж-
дый пучок волокон имеет центр кристаллизации и пре-
имущественное направление роста в  пределах одной 
полусферы. В  процессе роста W-содержащие волокна 

интенсивно разветвляются, вследствие того, что  изна-
чально рост первых ячеек происходит в нескольких на-
правлениях, то при увеличении длины нитей увеличива-
ется расстояние между ними, Согласно теории ячеистой 
кристаллизации [29], происходит ветвление затверде-
вающих ячеек, как  «саморегуляция» для  уменьшения 
расстояния между соседними ячейками вследствие из-
менения градиента концентрационного переохлажде-
ния.

В  переходной зоне обнаружены дендриты фазы 
на основе W. По данным энерго-дисперсионного анализа 
дендриты содержат до 16 ат. % Ni и до 4 ат. % Al.

Формирование дендритов происходит по  всей тол-
щине переходной зоны. Для  вольфрама, как  металла 
с ОЦК-решёткой, основной формой дендритов являют-
ся дендриты с направлением роста <111>. На рис. 2d по-

Рис. 2. (a, b)  — пучки волокон, вытравленные из  эвтектики NiAl-W; (c)  — микроструктура сварного соединения между W 
фольгой и  интерметаллидом NiAl до  травления; (d)  — дендриты в  переходном слое после травления; (e, f)  — глобулярные 
и дендритоподобные образования на поверхности W фольги после травления.

Fig. 2. SEM images of the bundles of fibers etched from NiAl-W eutectic (a, b); welded joint section between W foil and NiAl intermetallide 
before etching (c); dendrites in the transition layer after etching (d) and globular and dendritic-like formations on the W surface of the foil 
after etching (e, f).
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казаны сильно разветвленные дендриты фазы на  осно-
ве W, обнаруженные в переходной зоне после травления 
на расстоянии 50 ÷ 200 мкм от W подложки имеющие оси 
1, 2 и 3 порядков, что указывает на медленную скорость 
кристаллизации расплава. Дендриты в переходной зоне 
имеют случайную ориентацию по отношению к W под-
ложке. Дисперсность дендритов (среднее расстояние ме-
жду осями дендритов второго порядка) составляет при-
мерно 0,7 ÷ 1 мкм.

В результате СВС-реакции произошла модификация 
поверхности W подложки с образованием на её поверх-
ности глобулярных выделений и столбчатых дендритов 
(рис. 2e,  f). Рост дендритов происходит перпендикуляр-
но поверхности раздела твёрдое-жидкость независимо 
от  ориентации кристаллов в  приповерхностном слое 
подложки [29]. Так как при высокой скорости роста воз-
можно изменение направления роста в  сторону пред-
почтительного кристаллографического направления 
(<100> для металлов с кубической решёткой), дендриты 
на поверхности W фольги имеют преимущественно нор-
мальную ориентацию к поверхности подложки. Высота 
дендритов на поверхности W фольги достигает 30 мкм.

Помимо дендритов на  поверхности W фольги при-
сутствует обильное глобулярное декорирование (рис. 2f, 
поверхность W фольги после травления). Субмикрон-
ные глобулярные образования на  поверхности W под-
ложки имеют размер около 200 ÷ 500 нм. Состав (рис. 3) 
приповерхностного слоя подложки — до 5 ат. % Ni в W, 
а  приповерхностных дендритов такой  же, как  и  сво-
бодных дендритов в  переходной зоне (до  16 ат. % Ni 
и  до  4  ат.  %  Al). Подобная модификация поверхности 
W подложки в результате её взаимодействия с расплавом 
Ni-Al способствует созданию прочного механического 
контакта между фольгой и формирующимся в процессе 
СВС-реакции интерметаллидом NiAl. Подобный резуль-
тат был получен нами ранее в работах [20, 21], где было 
обнаружено образование глобул на поверхности частиц 
W в процессе СВС порошковой смеси Ni-Al-W.

4. Выводы

1.  Исследована тонкая структура переходной зоны 
в  слоевой системе NiAl-W состоящая из  пучков нано-
размерных волокон и дендритов на основе W.

2.  Показана возможность модификация структу-
ры поверхности W подложки с помощью СВС с после-
дующим химическим вытравливанием, которое позво-
ляет полностью удалить интерметаллидную наплавку  
с W подложки.
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