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Твердофазные процессы, инициируемые механическим воздействием, перспективны для ис-
пользования в технике, особенно в области создания новых материалов, которые более эколо-
гически безопасны и экономически выгодны по сравнению с существующими. В работе изучены 
процесс фазообразования и кинетика растворения никеля в железе в ходе механохимического 
синтеза в системе Fe-36Ni. Установлено, что за счет интенсивной пластической деформации 
материала при механохимическом синтезе происходит растворение и равномерное распределе-
ние никеля в объеме α-Fe, вызывающее перестроение решетки из ОЦК в ГЦК.

ЖЕЛЕЗОНИКЕЛЕВЫЙ СПЛАВ. ИНВАР. МЕХАНОХИМИЧЕСКИЙ СИНТЕЗ. АУСТЕНИТ.

In recent years solid-state processes that are initiated by mechanical action, have been the subject of 
intensive research. Apparently, this is due with the prospects of using such reactions in the art, espe-
cially in the field of new materials that are more environmentally friendly and cost-effective compared 
with existing ones. The present work shows the research results of process phase formation and the kinet-
ics of dissolution of nickel in iron during mechanochemical synthesis in the system Fe-36Ni. Is established 
that by intensive plastic material deformation occurs at mechanochemical synthesis dissolution and 
uniform distribution of nickel in the volume α-Fe, causes evolution of the bcc lattice to hcc.

IRON NICKEL ALLOY. INVAR. MECHANICALL ALLOYING. AUSTENITE.

В конце XIX века французский исследова-
тель Ч. Гийом [1] обнаружил в системе «железо — 
никель» сплавы, у которых тепловое расшире-
нием на целый порядок ниже расширения 
составляющих компонентов. Такой сплав был 
открыт Гийомом в 1886 году и назван инваром 
из-за очень низкого температурного коэффици-
ента теплового линейного расширения α. Ано-
малия свойств, связанная с инварным эффек-
том, используется при разработке сплавов 
с заданным значением α. Сплавы инварного 
класса имеют аномалии большинства физиче-
ских свойств [2]. Эти особенности инварных 

сплавов позволяют создавать материалы с уни-
кальными характеристиками. Необычный ха-
рактер изменения свойств в сплавах на основе 
системы «железо — никель» широко использу-
ется в различных отраслях промышленности. 
В метрологии, криогенной, радиоэлектронной 
технике и геодезии часто не могут обойтись без 
сплавов со значениями α менее 2·10–6 К.

Распространенные методы получения инва-
ра (двойной электрошлаковый переплав, 
вакуумно-индукционная плавка) предполагают 
использование сложного оборудования. Кроме 
того, ввиду высоких температур, необходимых 
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для плавления инвара, практически неизбежно 
получение крупнозернистых материалов, об-
ладающих низкими механическими свойствами. 
Поскольку зерно в аустенитных сталях не может 
быть измельчено термической обработкой, тре-
буется многократная обработка давлением, что 
приводит к увеличению длительности техноло-
гического цикла, повышению расхода энергии 
и удорожанию материала.

Принципиально новый способ получения 
инвара — технология механохимического син-
теза. В последнее время твердофазные процессы, 
инициируемые механическим воздействием, 
стали предметом интенсивных исследований. 
По-видимому, это связано с перспективами ис-
пользования таких реакций в технике, особенно 
в области создания новых материалов, которые 
более экологически безопасны и экономически 
выгодны по сравнению с существующими [3–5].

Широкие возможности механохимии как 
химии нетепловых низкотемпературных реак-
ций иллюстрирует тот факт, что в твердой фазе 
без растворения или плавления реагентов были 
синтезированы тугоплавкие вещества и интер-
металлиды, неорганические и органические 
соединения, молекулярные комплексы, моди-
фицированы полимеры и фармацевтические 
препараты, созданы композиционные материа-
лы. Механохимические синтезы осуществляют-
ся при сравнительно низкой температуре, когда 

формирование совершенной кристаллической 
структуры затруднено. Это открывает путь к син-
тезу веществ и материалов в нанокристалличе-
ском и аморфном состояниях. Нанокристалли-
ческие материалы привлекают внимание 
исследователей количественным, а иногда и ка-
чественным отличием их свойств от свойств 
обычно используемых крупнокристаллических 
материалов [6, 7]. В этом случае синтез сплава 
происходит в процессе механоактивации исход-
ных компонентов в защитной атмосфере.

Цель данной работы — изучение фазообра-
зования и кинетики процесса растворения ни-
келя в железе в ходе механохимического синте-
за в системе Fe-36Ni.

Механохимический синтез исследуемых по-
рошков проводили в герметичном механореак-
торе высокоэнергонапряженной вибромельни-
цы в среде аргона по методике, описанной 
в работах [8, 9]. В качестве исходных компонен-
тов использовали порошки железа (ПЖ-2М) 
и электролитического никеля с размером частиц 
порошка не более 100 мкм. Отношение массы 
загружаемого порошка к массе шаров составля-
ет от 1:20. Время размола — от 15 мин до 3 часов.

Фазовый состав образцов определяли ме-
тодом рентгенофазового анализа на дифрак-
тометре Bruker D8 ADVANCE (Германия) 
в CuKα-излучении по стандартной методике 
(U = 40 кВ, I = 40 мА). Тонкую структуру сплавов 

Рис. 1. Изменение фазового состава порошка 
в ходе процесса механолегирования (� — α-Fe; � — Ni; � — ψ-Fe)
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изучали с помощью просвечивающего электрон-
ного микроскопа высокого разрешения Technai 
S-Twin G230. Структуру и распределение эле-
ментов по частице изучали с помощью скани-
рующего электронного микроскопа Mira 3 Tescan 
с приставкой Oxford INCA Wave 500.

На рис. 1 показано изменение фазового со-
става исходного порошка в ходе процесса меха-
нолегирования. На первой рентгенограмме при-
веден фазовый состав исходного порошка 
композиции Fe-36Ni; на ней видны четкие пики 
α-Fe и Ni. С началом процесса механохимиче-
ского синтеза никель начинает растворяться 
в решетке α-железа (табл. 1) и, соответственно, 
интенсивность его пиков на рентгенограмме 
уменьшается. С увеличением времени механо-
активации до 30 минут количество нераство-
рившегося никеля продолжает снижаться и на-
чинается перестроение решетки из ОЦК в ГЦК 
(рис. 3, табл. 1). Стоит отметить, что перестрое-
ние решетки происходит без нагрева, а образо-
вывающаяся γ-фаза имеет нанометрические 
размеры. При дальнейшем увеличении времени 
механоактивации никель полностью растворя-
ется в железе, доля γ-фазы увеличивается, а доля 
α-фазы соответственно уменьшается (рис. 1, 2). 
После 2 часов механохимичесого синтеза доля 
γ-фазы составляет практически 100 %.

На рис. 3 показано распределение элементов 
в исходной композиции Fe-36Ni, представляю-
щей собой механическую смесь порошков Ni 
и Fe. На рис. 4, 5 показана кинетика растворения 
никеля в решетке α-Fe. Растворение никеля про-
исходит за счет интенсивной пластической де-
формации материала при механохимическом 
синтезе. Особенность механохимического син-
теза — очень высокие значения коэффициентов 
диффузии атомов (ионов) компонентов в твердой  

фазе [10]. В отличие от обычной диффузии, 
определяемой градиентами концентраций ком-
понентов, этот вид диффузии получил специ-
альное название «деформационного атомного 
перемешивания», или «баллистической диффу-
зии». Необратимые изменения формы и разме-
ров твердого тела при пластической деформации 
неизбежно сопровождаются перемещениями 
в его объеме атомов друг относительно друга. 
При этом часто преобладают эстафетные ме-
ханизмы миграции структурных дефектов. 
Рис. 4, 5 демонстрируют, что с началом процесса 
механохимического синтеза происходит «слипа-
ние» частиц порошка никеля и α-Fe, после чего 
начинается процесс перемешивания и раство-
рения никеля (это было подтверждено и рентге-
нофазовым анализом). На снимках (рис. 4) видно, 
что в частице порошка существуют зоны, свобод-
ные от никеля, с увеличением времени механо-
химического синтеза происходит выравнивание 

Рис. 2. Изменение процентного содержания фаз 
(          — α-Fe;           — Ni;           — ψ-Fe)

Время 
механосинтеза

%

Изменение процентного содержания компонентов

и параметра решетки фаз в ходе процесса механолегирования

Длительность 
воздействия

α-Fe γ-Fe Ni

 % нм  % нм  % нм

0 64,0 1000,0 0,0 0,0 36,0 1000,0

15 мин 81,0 25,0 0,1 0,3 23,0 20,0

30 мин 84,0 14,0 7,0 0,5 9,0 8,0

45 мин 44,0 12,0 56,0 2,5 0 0

60 мин 17,0 10,0 83,0 5,0 0 0

2 ч 2,0 7,0 98,0 6,0 0 0
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распределения никеля по объему частиц порош-
ка (рис. 5).

Исследования тонкой кристаллической 
структуры на высокоразрешающем просвечива-

ющем электронном микроскопе позволили полу-
чить более подробные данные о строении и раз-
мерах нанокристаллов в исследуемом сплаве. На 
рис. 3 показана типичная нанокристаллическая 
структура механолегированного сплава системы 
Fe-36Ni. Из снимков видно, что размеры нано-
кристаллов находятся в диапазоне от 6 до 20 нм. 
Согласно результатам рентгенофазового анализа 
данного сплава, проведенного с помощью Bruker 
D8 ADVANCE, размеры нанокристаллов нахо-
дятся в диапазоне от 6 до 26 нм (см. табл. 1). Ана-
лиз изображения показал, что нанокристаллы 
имеют ГЦК-решетку с параметром решетки 
а = 0,36 нм. При изучении границ нанокристал-
лов при большем увеличении удалось увидеть, 
что на них скопилось много дислокаций, но 
атомные плоскости частично когерентны.

В работе были изучены процесс фазообразо-
вания и кинетика растворения никеля в железе 
в ходе механохимического синтеза в системе Fe-

Рис. 3. Изображение исходной компо-
зиции порошков в системе Fe-36Ni

Ni

Fe

Рис. 4. Изображение частицы порошка после 15 минут механохимического синтеза: а) частица; 
б) распределение Fe по частице порошка; в) распределение Ni по частице порошка

Рис. 5. Изображение частицы порошка после 45 минут механохимического синтеза: а) частица; 
б) распределение Fe по частице порошка; в) распределение Ni по частице порошка

б)а) в)

б)а) в)
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36Ni. Установлено, что за счет интенсивной пла-
стической деформации материала при механо-
химическом синтезе происходит растворение 
и равномерное распределение никеля в объеме 
α-Fe, вызывающее перестроение решетки из 
ОЦК в ГЦК. Стоит отметить, что перестроение 
решетки происходит без нагрева, а образовыва-
ющаяся γ-фаза имеет нанометрические размеры, 

что подтверждается результатами исследований 
на просвечивающем электронном микроскопе.

Работа выполнена в соответствии с государствен-
ным контрактам № 14.B37.21.0443 на выполнение 
научно-исследовательских работ для государственных 
нужд в рамках федеральной целевой программы «На-
учные и научно-педагогические кадры инновацион-
ной России» на 2009–2013 годы.

Рис. 6. Нанокристаллическая структура сплава Fe-36Ni после 2 часов 
механохимического синтеза
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