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In this paper an experimental study of structural state changes in components of mechanically activated Ti + Al powder mixture 
irradiated with γ-quanta 60Co has been carried out. As an object of study titanium powder with an average particle size of 
80 μm and aluminum powder with an average size of 20 μm were selected. The initial mixture corresponded to stoichiometric 
composition of compound TiAl (Ti–36 wt.% Al). A planetary ball mill AGO-2 was used for mechanical activation of powder 
mixture. Level of impact of γ-quanta was determined by absorbed doses Dγ [Gy], which increased during experiment from 
1 × 103 to 2 × 104  Gy. The dependencies between structure parameters, sizes of coherent scattering regions, microstrains 
of components of mechanically activated mixture and absorbed dose were established. The influence of γ-irradiation on 
structural state of the components of mechanically activated mixture depends on irradiation dose. Irradiation with γ-quanta 
of mechanically activated Ti + Al mixture leads to partial annealing of defects in considered range of absorbed dose, while 
nanosized scale of coherent scattering of crystallites is preserved. The changes in characteristic microstructure of Ti + Al 
powder mixture were established depending on absorbed dose of γ-quanta. Small fragments of composites with irregular shape 
gradually disappeared with increasing radiation dose, but large particles formed, their shapes became more rounded. Particles 
coagulated in accordance with radiation sintering mechanism, the system had tendency to enlarge structure elements; the 
structure of mechanical composites became more uniform, both due to low-temperature sintering, and due to the influence 
of γ-irradiation.
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В представленной работе проведено экспериментальное исследование изменения структурных состояний компо-
нентов механически активированной порошковой смеси Ti + Al при облучении γ-квантами 60Со. В качестве объек-
та исследований были выбраны порошки титана ПТХ со средним размером частиц 80 мкм и порошки алюминия 
АСД-1 со средним размером 20 мкм. Исходная смесь соответствовала стехиометрическому составу соединения TiAl 
(Ti–36 вес.% Al). Для механической активации смеси использовали планетарную шаровую мельницу АГО-2. Уровень 
воздействия γ-квантов определялся поглощенными дозами Dγ [Gy], которые увеличивали в процессе эксперимен-
та от 1 × 103 до 2 × 104 Gy. Установлены зависимости параметров структуры, размеров областей когерентного рас-
сеяния и уровня микродеформаций компонентов механически активированной смеси от величины поглощенной 
дозы. Влияние γ-облучения на структурное состояние компонентов механоактивированной смеси зависит от дозы 
облучения. Облучение γ-квантами механоактивированной смеси Ti + Al в рассматриваемом диапазоне поглощен-
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ной дозы приводит к частичному отжигу дефектов, при этом наноразмерный масштаб областей когерентного рас-
сеяния кристаллитов сохраняется. Выявлены изменения характерной микроструктуры порошковой смеси Ti + Al 
в зависимости от поглощенной дозы γ-квантов. C ростом дозы облучения наблюдается постепенное исчезновение 
мелких фрагментов композитов неправильной формы и формирование крупных частиц, которые приобретают все 
более округлую форму. Частицы коагулируют в  соответствии с  механизмом радиационного спекания, и  система 
имеет тенденцию к  укрупнению элементов структуры; повышается однородность структуры механокомпозитов 
как из-за низкотемпературного спекания, так и благодаря влиянию γ-облучения.
Ключевые слова: порошковая смесь, механоактивация, γ-облучение, структурные параметры, микроструктура.

1. Введение

В  последние годы большое развитие получают фунда-
ментальные и  прикладные исследования по  изучению 
материалов в  наноструктурном состоянии. В  отличие 
от  традиционных порошковых смесей, наноматериалы 
характеризуются наличием неравновесных фаз и сегре-
гаций, развитыми поверхностями раздела, остаточны-
ми напряжениями. Все это определяет метастабильное 
состояние системы, формируемое различными спосо-
бами, в  том числе механоактивационной обработкой, 
при которой в систему из-за воздействия мелющих тел 
вводится дополнительная энергия. Часть энергии акку-
мулируется в виде дефектов кристаллической структу-
ры, часть — идет на увеличение свободной поверхности 
исходной порошковой смеси [1 – 4].

Для изменения структурных характеристик и свойств 
материалов используются методы, основанные на  об-
лучении веществ [5 – 7], в  частности γ-квантами [8, 9],  
которые способны формировать особое состояние ве-
щества, насыщать его дефектами, изменять размеры 
кристаллитов, параметры элементарной ячейки, стиму-
лировать диффузионные процессы и т. д.

Радиационное воздействие  — уникальный техноло-
гический прием, позволяющий получать состояние веще-
ства, которое невозможно получить другими методами. 
Эффект радиационного воздействия зависит от  струк-
турного состояния облучаемого вещества [10, 11].  
Особый интерес представляет облучение систем, нахо-
дящихся в неравновесном состоянии, так как возникает 
непосредственная возможность модификации перспек-
тивных материалов.

В  настоящей работе выбор в  качестве объекта ис-
следования порошковой смеси состава (Ti–36 вес.% Al) 
обусловлен тем, что  алюминиды титана (в  частности 
интерметаллидная γ-фаза TiAl), сочетая малый удель-
ный вес, высокую механическую прочность и  жаро-
стойкость, находят широкое применение для конструк-
ций и  деталей, работающих в  экстремальных условиях 
в атомной, авиационной, ядерной, энергетической обла-
стях. Поэтому возникает интерес к развитию технологий 
получения мелкодисперсных порошков на  основе алю-
минидов титана как базового сырья для разработки но-
вых конструкционных материалов [12 – 14].

В последнее время внимание исследователей привле-
кают различные методы синтеза композиционных мате-
риалов в предварительно механически активированных 
смесях [15 – 19]. В  процессе механоактивации форми-
руются, так называемые, механокомпозиты или  пре-
курсоры, имеющие сложную слоистую структуру [20]. 

При  наличии пластичного компонента такая система 
представляет собой матрицу, в объеме которой находят-
ся наноразмерные частицы более хрупкого компонента 
смеси [21]. Вопросы изменения указанной структуры 
как на макроуровне (строение, размеры и форма меха-
нокомозитов), так и на микроуровне (размеры зерен, ми-
кродеформации, параметры ячейки) могут иметь важное 
значение с  точки зрения получения продукта синтеза 
требуемого состава, структуры и  свойств. Анализ ли-
тературных данных показал, что  вопрос модификации 
сформировавшихся после механоактивации сложных 
гетероструктур мало изучен и требует дополнительных 
исследований.

Целью работы является изучение влияния облучения 
γ-квантами 60Со на структурно-фазовое состояние меха-
ноактивированных порошковых смесей эквиатомного 
состава Ti + Al.

2. Экспериментальная методика

В качестве объекта исследований выбраны порошки ти-
тана ПТХ и порошки алюминия АСД-1. Исходная смесь 
соответствовала стехиометрическому составу соедине-
ния TiAl — Ti–36 вес.% Al.

Для  механоактивации смеси использовали плане-
тарную шаровую мельницу АГО-2 при  центростреми-
тельном ускорении 40 g [16]. Механоактивационную 
обработку смеси проводили в течение τ = 7 минут. Более 
подробно этот вопрос рассмотрен в [21 – 23].

Затем из порошковой механоактивированной смеси 
изготавливали образцы цилиндрической формы прессо-
ванием при комнатной температуре с нагрузкой 40 кН.

После этого прессованные образцы подвергали об-
лучению γ-квантами на установке «Исследователь» (изо-
топ 60Со). Поглощенные дозы Dγ составляли 1 × 103  Gy, 
5 × 103  Gy и  2 × 104 Gy, что  соответствовало времени 
облучения τ1 = 22 минуты 9 секунд, τ2 = 1 час 51 минута 
и τ3 = 7 часов 28 минут. При облучении контролировали 
температуру в  активной зоне установки термопарным 
методом. Температура составляла T = 40°С.

Структурно-фазовый анализ образцов проводи-
ли на  дифрактометре ДРОН-6, с  CuK α-излучением 
(λ = 1.5418  Å). Дифрактограммы всех образцов реги-
стрировали в идентичных условиях. Шаг сканирования 
h = 0.05°, время экспозиции τ = 3 с. Обработку экспери-
ментальных данных осуществляли с  помощью пакета 
PDWin. Для расчета структурных параметров использо-
вали программу Size&Strain с поправками на приборное 
уширение. Размеры кристаллитов и  микродеформации 
рассчитывали как  коэффициенты системы уравнений 
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с  помощью метода наименьших квадратов. Исследова-
ния микроструктуры прессованных образцов проводи-
ли на микроскопе Axio Observer Z1m на полированных 
шлифах.

3. Результаты эксперимента

На  Рис.  S1 (дополнительный материал) приведе-
на дифрактограмма исходной порошковой смеси  
Ti–36 вес.% Al, а  на  Рис. 1 приведены дифрактограммы 
смеси после механической активации и механоактиви-
рованных смесей после γ-облучения с  поглощенными 
дозами Dγ: 1 × 103 Gy, 5 × 103 Gy и 2 × 104 Gy. Как следует 
из Рис. 1a, после механоактивации на дифрактограмме 
идентифицируются уширенные дифракционные отра-
жения Ti (ГПУ решетка) и  Al (ГЦК решетка) с  малой 
интенсивностью (Imax = 48.4 усл. ед.), и  повышенный 
диффузный фон, что свидетельствует о наличии нерав-
новесных дефектов в продукте размола и малых разме-
рах кристаллитов. Каких-либо сформировавшихся со-
единений не наблюдается.

После воздействия γ-облучения наблюдается уве-
личение интенсивности рефлексов, свидетельствующее 
о повышении кристалличности структуры компонентов 
смеси. Уширенные пики косвенно свидетельствуют о со-
хранении наноструктурного состояния кристаллитов 
и  о  возможности наличия остаточных микродеформа-
ций.

В  таблице 1 представлены структурные параметры 
компонентов в порошковой смеси на разных этапах экс-
перимента.

Расчет параметров ячейки облученных активирован-
ных образцов (Табл.  1) показал, что  после воздействия 
γ-облучения происходит изменение структурных со-
стояний компонентов.

У  титана на  малых дозах γ-облучения объем эле-
ментарной ячейки увеличивается, а  при  последующем 
повышении дозы до 2 × 104 Gy происходит уменьшение 
объема. У  алюминия сжатие ячейки происходит уже 

при  воздействии малых доз. Различный характер из-
менения параметров кристаллических решеток cвязан 
с особенностями взаимодействия излучения с разными 
материалами [6 – 8, 10, 24]. Кроме того, система пред-
ставляет собой матричную гетероструктуру. Взаимодей-
ствие в такого рода системах носит чрезвычайно слож-
ный характер и на сегодняшний день мало изучено [25].

На Рис. S2 (дополнительный материал) представлена 
зависимость размеров кристаллитов компонентов от по-
глощенной дозы. На  первой стадии развития процесса 
с ростом поглощённой дозы наблюдается рост размеров 
кристаллитов алюминия до 140 нм вплоть до величины 
дозы 1.8 × 103 Gy. С ростом величины дозы наблюдается 
снижение их  размеров вплоть до  80 нм. Вместе с  тем, 
размер кристаллитов титана монотонно снижается от 70 

Рис. 1. Дифрактограммы порошковой смеси состава  
Ti–36 вес.% Al: после механоактивации τ = 7 минут (a); 
после γ-облучения с  Dγ = 1 × 103 Gy (b); после γ-облучения 
с Dγ = 5 × 103 Gy (c); после γ-облучения с Dγ = 2 × 104 Gy (d).

Fig. 1. Diffractograms of a powder mixture of the composition 
Ti–36 wt.% Al: after τ = 7 minutes mechanical activation (a); after 
exposure to γ-irradiation Dγ = 1 × 103 Gy (b); after exposure to 
γ-irradiation Dγ = 5 × 103 Gy (c); after exposure to γ-irradiation 
Dγ = 2 × 104 Gy (d).

Табл. 1. Структурные параметры Ti и Al в порошковой смеси на разных этапах эксперимента.
Table 1. Structural parameters of Ti and Al in the powder mixture at different stages of the experiment.

Параметры ячейки
Cell parameters

Исходный порошок
Initial powder

После механоактивации  
τ = 7 мин.

After mechanical activation  
τ = 7 min.

После γ-облучения с Dγ, Gy
After exposure to γ-irradiation Dγ, Gy Эталон*

Etalon*
1 × 103 5 × 103 2 × 104

Ti
а, [Å] 2.9547 2.9295 2.955 2.949 2.9365 2.9505
с, [Å] 4.6938 4.7233 4.666 4.682 4.6822 4.6826
V, [Å3] 35.490 35.107 35.244 35.266 34.967 35.3

Al
а, [Å] 4.0548 4.05123 4.0455 4.0466 4.0366 4.0494
V, [Å3] 66.669 66.499 66.210 66.264 65.776 66.6

*Эталонные данные для Ti брались по (44-1294) ICDD Grant-in-Aid, Sailer, R., McCarthy, G., North Dakota State University, Fargo, 
North Dakota, USA, 1993; для Al — по (4-787) Natl. Bur. Stand.(U.S.), Circ. 539, Swanson, Tatge., I, 11, 1953 (база данных порошковой 
дифрактометрии PDWin 3.0).
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до  36 нм. В  [26] наблюдаемый характер зависимости 
величины среднего размера кристаллитов от  дозы об-
лучения схож с  экспериментально полученными зави-
симостями для алюминия. Уменьшение размеров зерен 
с ростом дозы облучения наблюдалось и в [27].

Изменение размеров кристаллитов коррелирует с из-
менением уровня микродеформаций в решетках (Рис. S3, 
дополнительный материал). При малых дозах облучения 
рост размеров кристаллитов алюминия сопровождается 
уменьшением величины микродеформаций. Для титана, 
на  малых дозах облучения, при  уменьшении величины 
среднего размера кристаллитов, уровень микродефор-
маций увеличивается. Дальнейший рост поглощенной 
дозы приводит к  снижению уровня микродеформаций 
как  для  алюминия, так и  для  титана. Рассмотренные 
явления могут определяться процессами возврата, ко-
торые связаны с  высокой скоростью восходящей диф-
фузии радиационно-индуцированных точечных дефек-
тов. Морфологическая трансформация наноструктуры 
в этом случае сводится к уменьшению размеров субзерен 
и увеличению концентрации границ.

Облучение γ-квантами механоактивированной сме-
си Ti + Al в  рассматриваемом диапазоне поглощенной 
дозы приводит к частичному отжигу дефектов, при этом 

наноразмерный масштаб ОКР кристаллитов сохраняет-
ся.

На Рис. 2 представлены изменения микроструктуры 
порошковой смеси Ti–36 вес.% Al в  зависимости от  по-
глощенной дозы γ-квантов. После механоактивации 
в течение τ = 7 минут (Рис. 2а) происходит измельчение 
частиц порошка одновременно с их механическим пере-
мешиванием. Сформированные слоистые механокомпо-
зиты, с характерными размерами около 100 мкм, пред-
ставляют собой агломераты на основе титановых частиц 
со  светлыми включениями алюминия. С  ростом дозы 
облучения (Рис. 2b – 2d) наблюдается постепенное исчез-
новение мелких фрагментов композитов неправильной 
(вытянутой, игольчатой) формы и формирование круп-
ных частиц, приобретающих все более округлую форму. 
Частицы коагулируют в соответствии с механизмом ра-
диационного спекания [28, 29], и система имеет тенден-
цию к укрупнению элементов структуры. Одновременно 
в объеме композитов происходит диспергирование тем-
ных областей (агломератов титана), имеющих большие 
размеры, и  формирование более мелких фрагментов 
с глобулярной структурой [30].

Для  более детального изучения изменения морфо-
логии механокомпозитов был проведен статистический 

a                                                                                                                             b

c                                                                                                                             d

Рис. 2. Микроструктуры порошковой смеси Ti–36 вес.% Al: после механоактивации τ = 7 минут (a); после γ-облучения с Dγ = 1 × 103 
Gy (b); после γ-облучения с Dγ = 5 × 103 Gy (c); после γ-облучения с Dγ = 2 × 104 Gy (d).
Fig. 2. Microstructures of the powder mixture of Ti–36 вес.% Al: after τ = 7 minutes mechanical activation (a); after γ-irradiation with 
Dγ = 1 × 103 Gy (b); after γ-irradiation with Dγ = 5 × 103 Gy (c); after γ-irradiation with Dγ = 2 × 104 Gy (d).
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анализ размеров элементов структуры облученных 
образцов и  образцов, подвергнутых термическому от-
жигу без облучения. Механоактивированную смесь на-
гревали до 40°С и выдерживали в течение τ1 = 22 минут,  
τ2 = 1 часа 51 минуты и τ3 = 7 часов 28 минут (что соответ-
ствует времени γ-облучения для набора дозы 1 × 103 Gy, 
5 × 103  Gy и  2 × 104 Gy). Результаты исследования пред-
ставлены на Рис. S4 (дополнительный материал). Объем 
выборки составлял 3000 элементов.

Эффект роста размеров крупных композитов за счет 
мелких фрагментов структуры наблюдается уже при чи-
сто термическом отжиге. Полученный результат, дока-
зывающий возможность низкотемпературного спекания 
наночастиц, подтверждается в [31], где наблюдался ана-
логичный эффект даже не  для  активированных частиц 
при незначительном нагреве (Т = 30 – 100°С) (указывает-
ся, что спекание наблюдается уже при температурах по-
рядка комнатной). Вместе с тем, воздействие облучения 
при сопутствующем нагреве образцов в незначительной 
степени усиливает рассмотренный эффект, что  приво-
дит к  незначительному дополнительному росту разме-
ров композитов. Наблюдаемое уменьшение удельной 
поверхности композитов объясняется стремлением си-
стемы к уменьшению свободной энергии, соответствую-
щей данной температуре.

4. Заключение

Воздействие γ-квантов на  механически активирован-
ную смесь эквиатомного состава Ti + Al приводит к из-
менению структурных состояний компонентов сме-
си, что проявляется на двух уровнях. На микроуровне 
происходит изменение объемов элементарных ячеек 
компонентов, среднего размера зерен и микродеформа-
ций. Указанные изменения определяются процессами 
возврата, связанными с высокой скоростью восходящей 
диффузии радиационно-индуцированных точечных 
дефектов. При  этом снижается концентрация нерав-
новесных дефектов структуры, уменьшаются размеры 
субзерен и возрастает концентрация границ. На макро-
уровне происходит рост размеров крупных механоком-
позитов за счет мелких фрагментов элементов структу-
ры благодаря влиянию двух факторов: с одной стороны 
происходит низкотемпературное спекание композитов, 
благодаря термическому воздействию, с другой — про-
является влияние облучения.
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