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Установление оптимальных параметров 
процесса электроконсолидации для получения 

керамик HfB2 и ZrB2

Введение

В	современном	мире	атомная	энергетика	играет	очень	важ-
ную	роль.	Весьма	актуальным	является	решение	проблемы	безо-
пасного	обращения	с	радиоактивными	отходами	(Рао),	которые	
образуются	 в	 результате	 эксплуатации	 атомных	 электростан-
ций.	 В	 ннц	 ХФТи	 систематически	 проводятся	 исследования	
по	 созданию	радиационностойких	керамических	и	 стеклокера-
мических	материалов,	 предлагаемых	для	иммобилизации	Рао	
[1—4].	Бескислородная	керамика,	в	частности,	бориды,	характе-
ризуются	повышенными	физико-механическими	характеристи-
ками,	а	также	обладают	приемлемыми	свойствами	радиационно-
го	поглощения.	Это	делает	их	подходящими	для	использования	
в	качестве	защитных	для	изоляции	Рао	различной	активности.

Для	 получения	 керамики	 с	 заданными	 свойствами	 ис-
пользуют	 различные	 способы	 формования	 и	 спекания.	 одним	
из	наиболее	эффективных	способов	консолидации	порошковых	
заготовок	для	получения	керамических	материалов	с	высокими	
показателями	физико-механических	свойств	является	электро-
консолидация	(ЭК)	[5—7].

инновационная	 технология	 ЭК	 представляет	 собой	 про-
цесс	 квазиизостатического	 прессования	 при	 высоких	 давлени-
ях	( ≥ 100	мПа)	в	электропроводящей	среде	—	засыпке	графита,	
с	размером	частиц	315—400	мкм.	особенность	этих	факторов	по-
зволяет	быстро	формовать	изделия	из	предварительно	получен-
ных	заготовок	с	применением	одновременного	нагрева	и	давле-
ния.	максимальная	температура	процесса	не	превышает	3000 °С.

Для	 использования	 технологии	 ЭК	 необходимы	 средства	
эффективного	контроля	и	управления	процессом.	В	ннц	ХФТи	
разработана	и	изготовлена	установка,	которая	реализует	техно-
логию	ЭК	как	в	защитной	среде,	так	и	в	вакууме	[8].
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целью	 работы	 является	 проведение	 исследований	 по	 уста-
новлению	оптимальных	параметров	процесса	ЭК	для	получения	
керамик	на	основе	HfB2	и	zrB2.

Экспериментальная часть

С	 целью	 отработки	 технологических	 режимов	 получения	
боридных	керамик	методом	ЭК	были	выполнены	эксперименты	
по	получению	опытных	образцов	HfB2	и	zrB2.	Составы	шихт	для	
получения	образцов	определяли	исходя	из	предположения,	что	
при	заданных	температурах	и	давлениях	будет	происходить	син-
тез	HfB2	и	zrB2	по	реакциям:

Hfo2	+	0,5B4C	+	1,5C	→ HfB2	+	2Co↑ ,																	(1)

zro2	+	0,5B4C	+	1,5C→ zrB2	+	2Co↑ .																		(2)

Шихты	 готовились	 с	 использованием	 порошков:	 диоксида	
гафния,	 состоящего	 из	 частиц	 сферической	 формы	 с	 преоб-
ладающим	 размером	 ≤ 	 5мкм;	 диоксида	 циркония	 с	 преоб-
ладающим	 размером	 ≤ 	 3мкм;	 карбида	 бора	 с	 преобладающим	
размером	 ≤ 	20	мкм	и	ламповой	сажи	с	удельной	поверхностью	
10—20	м2/г.

исходные	 порошки	 смешивали	 и	 измельчали	 до	 размера	
частиц	 ≤ 	5	мкм	в	течение	6	ч	со	скоростью	200	об/мин	в	плане-
тарной	мельнице	«Pulverisette	6»,	производства	фирмы	«Фрич»	
(германия).	материалы	помольного	стакана	и	мелющих	тел	бы-
ли	выполнены	из	WC.

Экспериментальные	 исследования	 по	 отработке	 режимов	
ЭК	проводили	при	температурах	2000,	2100	и	2200 °С,	давлении	
40—45	мПа	и	временной	выдержке	20,	30	и	60	мин.

Для	 контроля	 температуры	 использовались	 метки	 плавле-
ния	из	свинца,	меди,	циркония	и	корунда.	Контроль	за	метками	
осуществляли	рентгенографическим	способом,	описанным	в	ра-
боте	[8].

открытую	пористость	и	плотность	образцов	определяли	в	со-
ответствии	с	гоСТ	2409—95	гидростатическим	взвешиванием.

Предел	прочности	при	изгибе	определяли	стандартным	мето-
дом	в	соответствии	с	ДСТУ	3716—98.	микротвердость	образцов	
определяли	 на	 микротвердомере	 ПмТ-3	 методом	 вдавливания	
алмазных	наконечников.

микроструктуру	HfB2	и	zrB2	исследовали	с	помощью	скани-
рующего	электронного	микроскопа	JESM-840.
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Фазовый	 состав	 образцов	 определяли	 на	 диффрактометре	
ДРон-3	в	излучении	медного	анода,	для	ослабления	 Kb -состав-
ляющей	применяли	никелевый	селективный	фильтр.	

Результаты и их обсуждение

В	 табл.	 1	 и	 2	 приведены	 соответственно	 свойства	 образ-
цов	HfB2	 и	 zrB2	 в	 зависимости	 от	 температуры	 и	 времени	 вы-
держки.

анализ	 приведенных	 в	 табл.	 1	 данных	 свидетельствует	
о	том,	что	образцы	керамики	HfВ2,	полученные	при	температуре	
2000 °С 	с	выдержкой	30	и	60	мин,	характеризуються	не	доста-
точно	 высокими	 показателями	 свойств:	 кажущаяся	 плотность	
составляет	7,95—8,07	и	8,30-8,55	г/см3	(72—78	%	от	теоретиче-
ской);	предел	прочности	при	изгибе	150—160	и	200—220	мПа;	
твердость	10—12	и	17—20	гПа	соответственно.

Таблица 1

Свойства керамических образцов HfВ2  
в зависимости от температуры и времени выдержки

Темпе-
ратура,	

°С

Вы-
держка,		
мин

Свойства	керамических	образцов	HfВ2

линейная	
усадка,		

%

открытая	
пори-

стость,	%

Кажущаяся	
плотность,		

г/см3

Предел	проч-
ности	при	

изгибе,	мПа

Твердость,	
гПа

2000 30 12 11,5—12,0 7,95—8,07 150—160 10—12

60 14 7,0—8,5 8,30—8,55 200—220 17—20

2100 20 20 0,0—1,0 10,78—10,88 320—350 27—29

30 20 0,0—1,0 10,82—10,90 350 28—30

Таблица 2

Свойства керамических образцов ZrВ2  
в зависимости от температуры и времени выдержки

Темпе-
ратура,	

°С

Вы-
держка,		
мин

Свойства	керамических	образцов	zrВ2

линейная	
усадка,		

%

открытая	
пори-

стость,	%

Кажущаяся	
плотность,		

г/см3

Предел	проч-
ности	при	

изгибе,	мПа

Твердость,	
гПа

2100 30 10 12,0—15,0 4,95—5,00 120—150 5—7

60 13 9,0—11,0 5,30—5,55 170—200 12—14

2200 20 20 0,0—1,0 5,90—6,02 270—310 20—22

30 20 0,0—1,0 6,00—6,03 300—310 20—23
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Повышение	 температуры	 до	 2100 °С 	 с	 временной	 выдерж-
кой	 20	 мин	 приводит	 к	 существенному	 повышению	 физико-
механических	 свойств:	 плотность	 10,78—10,88	 г/см3	 (97	%	
от	теоретической),	предел	прочности	при	изгибе	320—350	мПа	
и	 твердость	 27—29	 гПа.	 Дальнейшее	 увеличение	 времени	 вы-
держки	до	30	мин	не	приводит	к	существенным	изменениям,	по-
этому	температура	спекания	2100 °С 	и	время	выдержки	20	мин	
являются	оптимальными.

Приведенные	 в	 табл.	 2	 данные	 показывают,	 что	 образцы	
zrВ2,	 полученные	 при	 температуре	 2100 °С 	 с	 выдержкой	 30—
60	мин,	также	не	обладают	высокими	показателями	свойств.

Повышение	 же	 температуры	 до	 2200 °С 	 с	 временем	 вы-
держки	20	мин	приводит	к	существенному	улучшению	физико-
механических	 свойств:	 плотность	 5,90—6,02	 г/см3	 (98,8	%	 от	
теоретической),	 предел	 прочности	 при	 изгибе	 270—310	 мПа	
и	 твердость	 20—22	 гПа.	 Дальнейшее	 увеличение	 времени	 вы-
держки	до	30	мин	не	приводит	к	существенным	изменениям,	по-
этому	температура	спекания	2200 °С 	и	время	выдержки	20	мин	
являются	оптимальными.

Достижение	 высоких	 показателей	 физико-механических	
свойств	 керамики	 обоих	 составов	 обусловлено	 их	 совершен-
ной	 мелкокристаллической	 (2—6	 мкм)	 и	 плотной	 структурой		

(>	 95	%	 от	 теоретической).	
на	 рис.	 1	 для	 примера	
приведена	 микроструктура	
керамического	 образца	 ди-
борида	гафния.	

на	 рис.	 2	 и	 3	 пред-
ставлены	 фазовые	 составы	
полученных	 керамик	 HfB2	
и	 zrВ2.	 анализ	 приведен-
ных	 данных	 показывает,	
что	 синтезы	 диборида	 гаф-
ния	 и	 диборида	 циркония	
сопровождаются	преимуще-
ственно	 формированием	 их	
соответствующих	структур.	
Также	обнаружено	наличие	
карбида	бора	и	графита,	их	
присутствие	 не	 оказывает	
существенного	 влияния	
на	свойства	керамики.

2	мкм

Рис. 1.	 микроструктура	керамического	
образца	диборида	гафния
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Рис. 2.	 Рентгенограмма	диборида	гафния,	полученного	по	технологии	ЭК

Рис. 3.	 Рентгенограмма	диборида	циркония,	полученного	по	технологии	ЭК

Заключение

Проведены	 исследования	 по	 установлению	 оптимальных	
параметров	процесса	ЭК	для	получения	керамик	на	основе	HfB2	
и	zrB2.

В	 результате	 проведенных	 исследований	 установлены	
оптимальная	температура	и	время	выдержки,	при	которых	до-
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стигаются	наибольшие	показатели	свойств	керамики	на	основе	
HfB2	 и	 zrB2:	 кажущаяся	 плотность	 10,88	 и	 6,02	 г/см3,	 предел	
прочности	при	изгибе	350	и	310	мПа,	твердость	29	и	22	гПа	со-
ответственно.

исследованиями	 микроструктуры	 керамики	 установлено,	
что	высокие	показатели	свойств	HfB2	и	zrB2	определяются	плот-
ной	 и	 мелкокристаллической	 структурой.	 Рентгеноструктур-
ными	исследованиями	образцов	HfB2	и	zrB2	показано	наличие	
соответствующих	структур.

Полученные	 керамики	 являются	 перспективными	 для	
применения	 в	 качестве	 защитных	 материалов	 при	 обращении	
с	Рао.
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