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УДК 621.762 

А. Т. МАМЕДОВ, Ч. А. АЛИЕВ 

СТУРКУРА И СВОЙСТВА КОМПОЗИЦИЙ ПОСЛЕ СПЕКАНИЯ И ГОРЯЧЕГО УПЛОТНЕНИЯ 

В статье приведены результаты исследований композиций «металлы-оксиды-связующее», получаемых холодным прессованием следующих 
компонентов: порошок железный, частицы оксида Fe2O3, смола СОРЖ-3031. после чего композиции были подвергнуты дополнительным 
операциям. Для достижения высокой плотности прессовок  были осуществлены три технологических варианта: спекание, горячее прессо-
вание и горячая осадка. Установлено, что уплотнение прессовок в этих операциях имеет сложный характер и зависит от доли оксида в со-
ставе композиций. 

Ключевые слова: структура, свойства, композиция, спекание, прессование, усадка, оксидная фаза, водород. 
 
Введение. Изготовление из композиций типа 

«металл-оксид-связующее» путем холодного прессо-
вания указанных компонентов с последующим спека-
нием или горячим прессованием и осадкой антифрик-
ционных деталей, например, уплотнительных колец 
является серьезной  научно-технической задачей. Так, 
например, требуется рациональный выбор доли каж-
дого состоящего композиции с учетом дисперсности 
их частиц. Кроме того представляет интерес  изучение 
вклада холодного прессования композиций и допол-
нительных операций уплотнения прессовок на струк-
туру и свойства материала. Наличие оксида железа  и 
углесодержащего связующего в шихте композиций на 
основе железа может интенсифицировать процессы 
восстановления, уплотнения и упрочнения заготовок 
на операциях нагрева. Иными словами наличие  окси-
да может привести к активированному спеканию 
композиции. 

Поэтому исследование оксидо-углесодержащих 
порошковых композиций интересно также с точки 
зрения получения заготовок высоких плотности  и 
прочности путем спекания. 

С учетом публикаций [1-6], посвященных изуча-
емому вопросу, при планировании и проведении ис-
следований предполагалось изучения влияния на  
вышеуказанные процессы специфических факторов 
разрабатываемой технологии. К ним относятся высо-
кая дисперсность компонентов  композиций, связан-
ная  высокой дисперсностью первичных материалов 

или высокой дисперсностью фаз, образующих при ре-
акционном размоле, а также структура материалов, 
получаемых  в результате низкотемпературного об-
жига композиций. 

Методика проведения экспериментов. Рацио-
нальный состав композиции состоял из следующих 
компонентов, масс. %: оксид железа Fe2O3 с размерами 
частиц 0,2-0,4мкм-42; порошок железный распылен-
ный ПЖР2.28-42, смола СФЖ 3031-15,2 и стеарат цин-
ка 0,18 %. Шихта композиции была подвергнута хо-
лодному прессованию под давлением 400МПа. С це-
лью получения прессовок высокой плотности были ис-
пользованы три технологических варианта: спекание, 
компрессионные горячее прессование и горячая осадка. 

Спекание изучалось на композициях, используе-
мых для исследования процессов деструкции связу-
ющего и низкотемпературной  термической обработ-
ки, а также на композициях для изучения  влияния 
различных факторов на спекание. В композициях ме-
нялось соотношение между количеством железного 
порошка и отходов, дисперсность их компонентов, а 
также степень наполнения их компонентов, а также 
степень наполнения их твердый фазой (γ1 и γ2). 

Из исследуемых  композиций изготавливались 
образцы с наружным диаметром 31мм, внутренним 
диаметром 15мм  высотой 4,5мм и заготовки разме-
рами 20х20х80мм. На круглых образцах измерялись 
размеры, плотность, твердость, определялась струк 
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тура и на прямоугольных образцах -механические 
свойства. Образцы нагревались без доступа воздуха 
для деструкции  связующего, после чего в течение 
трех часов нагревались в среде вакуума при темпера-
туре 8000С. Далее образцы подвергали высокотемпе-
ратурному спеканию в среде водорода или эндогаза. 
После чего измерялись размеры, плотность, механи-
ческие свойства и изучалась структура. 

Предел прочности на растяжение и относитель-
ное удлинение определялись на образцах по ГОСТ 
1497-84, а структурные исследования с использовани-
ем методов рентгенографии, растровой и просвечи-
вающий электронной микроскопии, металлографии. 

Обсуждение результатов. Результаты экспери-
ментов приведены на рис. 1. По оси абсцисс отложена 
величина отношения массы оксида к сумме масс ок-
сида и металлической фазы в исходных композициях, 
умноженная на 100 %, а по оси ординат отношение 
фактической плотности образца к теоретической 
плотности образца к теоретической плотности угле-
родистой стали. Из рис. 1 видно, что количество ок-
сида заметно влияет на относительную плотность 
спеченного материала.  

 

 
 

Рис. 1 – Влияние доли оксидной фазы в твердой составля-
ющей исходных композиций на относительную плотность 

материалов, спеченных в водороде при температурах спека-
ния: 1-10500С; 2-11500С; 3-12500С; 4-13500С 

 
а                                                                      б 

 
д                                                                    е 

 
в                                                                    г 

Рис. 2 – Структура композиции, спеченной в различных условиях: а - спекание в эндогазе при 11000С, нетравленый; 
х500; б - спекание в эндогазе при 11000С, травление в 5 % раствором HNO3.Фотография на сканирующем зондовом микро-
скопе, площадь сканирования 100 ×100мкм2;в - Спекание в водороде 13000С, травление, обработка сенсибилизатором окси-

дирования, РЭМ×200, во вторичных электронах; г - Спекание в водороде 13000С, травление, обработка сенсибилизатором ок-
сидирования РЭМ×200 в отраженных электронах; д - спекание в водороде 13000С, травление, РЭМ×2200; е - спекание в во-

дороде 13000С, травление, РЭМ×5000   
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Композиция состояла, % масс.: Оксид Fe2O3 с 
размерами частиц; 0,2-0,4мкм-42; порошок железный 
распыленный марки ПЖР2-28-42; смола СФЖ-3031-
15,2; стеарат цинка-0,8.  

Из рис. 1 видно, что зависимость уплотнения при 
спекании от состава композиций имеет сложный ха-
рактер. При увеличении доли оксида от 0 до 11 % от-
носительная плотность не меняется, а дальнейшее 
увеличение доли оксида она уменьшается. Это осо-
бенно заметно при относительно низких температурах 
изотермической выдержки (1050-11500С). 

Структура композиций, спеченных в этом интер-
вале температур, представляет из себя губчатое желе-
зо, поры которого не просматриваются даже при уве-
личении 500 раз. После травления 5 %-ым раствором 
азотный кислоты и при увеличении в 1000 раз обна-
руживается на сканирующем зондовом микроскопе 
поры размерами 1…10мкм (рис. 2, б), однако границы 
зерен не просматриваются. В структуре материала, 
спеченного при 13000С, пор не  обнаружены. Травле-
ние в растворе азотной и пикриновой  кислотах гра-
ницы зерен не обнаруживает (рис. 2, в, г). Серые пят-
на в отраженных электронах свидетельствуют о нали-
чии на поверхности окисленной пленки. Границы зе-
рен не выявлены (рис. 2, д, е). 

Можно предположить, что пространство между 
частицами железа дополнено губчатым железом. Ис-
ходя из этого, можно рассчитывать величину объем-
ной усадки при различных значениях 1γ  и 2γ . 

Содержание железа в 1см3 прессовки составит: 
mж = 7,8∙ γ1+5,24 (1- γ1)∙ γ2∙0,7,                       (1) 

где γ1 – объемное  содержание железа в композиции; 
γ2 – объемное содержание оксида в связующем. 

При деструкции связующего и спекании проис-
ходит суммарное изменение объема на величину ΔV, 
тогда объем 1см3 прессовки составит  1-ΔV. 

Плотность образца после восстановления оксида 
и спекания будет: 

( )1 1 27,8 5,24 1 0,7
1 V

γ γ γ
ρ

⋅ + − ⋅ ⋅
=

− ∆
                       (2) 

Плотность губчатого железа, образовавшегося из 
оксидов в межчастичном пространстве: 

( )1 2
.ж.

1

5, 24 1 0,7
1г V

γ γ
ρ

γ
− ⋅ ⋅

=
− ∆ −

                                (3) 

Условия полного спекания  (ρ=ρг.ж) запишется в 
виде: 

ΔV=(1- γ1) (1-0,47 γ2)                                             (4) 
Результаты расчета величин ΔV приведены в 

табл. 1. 
 
Таблица 1 – Теоретические значения объемной усадки, обеспечивающие равномерную плотность 
       γ2       
 

γ1 

0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 

0,1 0,86 0,815 0,77 0,73 0,69 0,65 
0,2 0,76 0,72 0,69 0,65 0,61 0,57 
0,3 0,67 0,63 0,60 0,57 0,53 0,50 
0,4 0,57 0,54 0,515 0,49 0,46 0,43 
0,5 0,48 0,45 0,43 0,405 0,38 0,36 
0,6 0,38 0,36 0,34 0,325 0,305 0,29 
 
Исходя из табл. 1 можно сделать предположение 

о том, что при различных 2γ / 1γ  механизм спекания 
может быть различным. При больших 2γ / 1γ , т. е. 
большом содержании оксида кинетика спекания  кон-
тролируется механизмом спекания губчатого железа, 
а при малом уплотнение при спекании идентичен спе-
канию чистого порошка железа. При средних содер-
жаниях оксида реализуется промежуточной вариант. 

Для определения плотности губчатого железа 
после спекания композиций различного состава был 
проведен его расчет в зависимости от объемного со-
держания оксида и различной дисперсности железно-
го порошка. 

Прессовки изготавливались из распыленного, же-
лезного порошка марки ПЖР2-200 со средним разме-
рами частиц около 100мкм и оксида (Fe2O3) c размера-
ми частиц 0,2-0,4мкм путем холодного прессования. 

Расчет вели в следующей последовательности: 
1. Объемный состав прессовок: 
 
Vпр=Vж.п.+Voкс+Vсв , 

 
где Vж.п.,Voкс и Vсв – соответственно объем железного 
порошка, оксида и связующего, см3. 

.
ж.п 7,8

ж пm
V = ;    

5, 24
okс

okс

m
V = ;    св

свm
V =

1,3
, 

где mж.п.,moкс и mcв – соответственно масса железного 
порошка, оксида и связующего. 

2. Экспериментально определяли объем спечен-
ной заготовки: 

.
5, 24 0,7
7,8

okс
сп ж п пор

V
V V V

⋅ ⋅
= + + . 

Второй член уравнения есть объем железа, (Vж.в), 
полученного в результате восстановления оксида, а 
Vпор. – объем пор в спеченной прессовке. 

Vпор+Vж.в – объем губчатого железа, полученного 
в результате восстановления оксида и последующего 
спекания. 

3. Плотность  (ρг.ж.) рассчитывалась по формуле: 

.
.

0,7okс
г ж

сп ж п

m
V V

ρ
⋅

=
−

. 

Результаты расчетов приведены в табл. 2. 
Из табл. 2 видно, что введение в композицию 

железного  порошка приводит к снижению плотности 
губчатого железа. Это снижение увеличивается с уве-
личением размеров частиц порошка железа. Это про-
тиворечит результатам, приведенным на рис. 1. Одна-
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ко следует различать рост плотности прессовки от ро-
ста плотности губчатого  железа. Ввод железного по-
рошка, с одной стороны, уменьшает плотность губча-
того железа, а с другой  повышает плотность прессов-
ки за счет увеличения объемного содержания плотной 
фазы. Уменьшение плотности губчатого железа при 
наличии в нем частиц железа более низкой дисперс-
ности очевидно можно объяснить тем, что они пре-
пятствуют усадке. 

Обращает на себе факт наличия низкой плотно-
сти губчатого железа, не соответствующая имеющим-
ся порам (рис. 2. а, б). Это, видимо, объясняется тем, 

что частицы губчатого железа, полученные восста-
новлением высокодисперсного оксида, обладают вы-
сокий пористостью, не обнаруживаемой даже при 
увеличении в 5000 раз. Исследование тонкой структу-
ры частиц восстановленного железа, на микроскопе 
ИНТЕГРА Прима показали, что размеры восстанов-
ленного железа составляют 100-300нм (рис. 3).  

Между этими частицами просматриваются ча-
стицы размерами до 100нм. Наличием таковой струк-
туры, видимо, объясняется низкая  плотность губча-
того железа, спеченного при температуре 11000С. 

  
 

Таблица 2 – Результаты расчетов плотности 
No 

композиции 2

1 2

Fe
Fe Fe+

 
Плотность при температурах, г/см3 

1050°C 1150°C 

1 1 3,28 (3,28) 4,13 (4,13) 
2 0,41 3,11 (4,68) 3,68 (5,07) 
3 0,41 2,34 (4,06) 3,0 (4,68) 

 
 

    
a                                                                     б 

Рис. 3 – Структура частиц губчатого железа: а - площадь сканирования, 10×10 mkm; б - Площадь сканирования, 3×3 mkm 
 
Выводы 
1. Уплотнение при спекании в зависимости от 

состава композиций имеет сложный характер. При 
увеличении доли оксида в составе композиций от 0 до 
11 % относительная плотность не изменяется. Даль-
нейшее увеличение количества оксида приводит к 
снижению плотности. Эта закономерность проявляет-
ся в большей мере при низких температурах изотер-
мической выдержки (1050-11500С). 

2. Введение в состав композиций железного по-
рошка приводит к уменьшению плотности губчатого 
железа. Это снижение увеличивается с увеличением 
размеров частичек железного порошка.  
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УДК: 621.373.826 

А. М. АЛЬ-СУДАНИ ХАЙДЕР 

ОСНОВНЫЕ ПРИНЦИПЫ ФОТОННО-КРИСТАЛЛИЧЕСКИХ ВОЛОКОН ГИРОСКОПОВ 

Фотонно-кристаллические волокна играют главную роль в разработке новых волоконно-лазерных источников сверхкоротких световых им-
пульсов и создания компонентов волоконного формата для контроля таких импульсов. Волоконно-оптический гироскоп – это одна из сфер 
применения оптических волокон, зависящая главным образом от эффекта Саньяка. Она принадлежит к важным сферам применения в обла-
сти космической навигации. В этой статье мы предложили использовать фотонно-кристаллическое волокно с полым сердечником 1550nmλ, 
Ø10 мкм в оптическом гироскопе. Фотонно-кристаллические волокна демонстрируют специфические свойства и возможности, которые 
приводят к огромному потенциалу для использования в области измерений. 

Ключевые слова: волоконно-оптический гироскоп, эффект Саньяка, фотонно-кристаллическое волокно с полым сердечником 
 
Введение. Благодаря своей уникальной геомет-

рической структуре фотонно-кристаллические волок-
на демонстрируют специфические свойства и воз-
можности, которые приводят к огромному потенциа-
лу для использования в области измерений. Разнооб-
разие необычных особенностей фотонно-кристал-
лических волокон, сверх того, что могут предложить 
традиционные волокна, приводит к увеличению воз-
можностей для новых и улучшенных датчиков. Науч-
ное сообщество проявляет огромный интерес к этой 
оригинальной технологии для применения в различ-
ных областях. Целью данной работы было проведение 
теоретических исследований условий использования 
фотонно-кристаллического волокна (ФКВ) как части 
волоконно-оптического гироскопа. С развитием опто-
электронной технологии [1] оптические волокна ин-
тенсивно исследовались в различных полях обнару-
жения благодаря их уникальным характеристикам, 
таким как мультиплексирование, дистанционное из-
мерение, высокая гибкость, низкая потеря сигнала, 
высокая чувствительность, низкая стоимость изготов-
ления, малый форм-фактор, высокая точность, воз-
можность одновременных измерений и устойчивость 
к электромагнитным помехам. Это действительно так 
для фотонно-кристаллических волокон (ФКВ), также 
называемых дырчатыми волокнами, которые содер-
жат ряды крошечных воздушных отверстий вдоль 
своей структуры и позволяют, в числе других новых 
сфер применения, создавать новые волоконно-
оптические датчики. Благодаря гибкости для кон-

струкции поперечного сечения фотонно-
кристаллические волокна (ФКВ) [2] добились отлич-
ных свойств в части двойного лучепреломления [3], 
дисперсии [4], одиночной моды одиночной поляриза-
ции [5], нелинейности и эффективной площади мод 
[6], а также отличные показатели в применении воло-
конных датчиков [7], волоконных лазеров и нелиней-
ной оптики [8] в течение последних нескольких лет. 
Большое количество научно-исследовательских работ 
выделяли некоторые оптические свойства ФКВ, такие 
как сверхвысокое двойное лучепреломление и уни-
кальная хроматическая дисперсия, которые почти не-
возможны для традиционных оптических волокон. 
Несколько лет спустя, в 1991 году, Яблонович и его 
коллеги изготовили первый фотонный кристалл, ме-
ханически просверливая отверстия с миллиметровым 
диаметром в блок материала с показателем преломле-
ния, равным 3,6 [9]. В 1995 году Биркс и др. предло-
жили волокно с воздушными отверстиями по его 
длине, которое могло направлять свет сквозь эту 
структуру с интересными свойствами [10]. В настоя-
щее время ФКВ стало предметом обширных исследо-
ваний и открыло новый диапазон возможных сфер 
применения. Структура ФКВ позволяет иметь раз-
личные типы волокон, такие как бесконечное одно-
модовое, с двойной оболочкой, германиевое или ле-
гированное редкоземельными элементами, с высоким 
двойным лучепреломлением и многие другие с осо-
быми параметрами благодаря его технологической  
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