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МИКРОМЕХАНИЧЕСКИЕ ХАРАКТЕРИСТИКИ 
ЗАКРИСТАЛЛИЗОВАННОЙ ЭВТЕКТИКИ В СИСТЕМЕ LaB6‒VB2

Методом холодного тигля получен эвтектический сплав в системе LaB6‒VB2. Соотношение компонен-
тов в исходной порошковой смеси составляло 40:60 мол. %. В структуре сплава наблюдаются двухфаз-
ные эвтектические области, представляющие собой матрицу LaB6, наполненную  цилиндрическими 
волокнами VB2 диаметром до 2 мкм или протяженными кристаллами VB2 с поперечным сечением 
сложной формы и эквивалентным диаметром до 10‒15 мкм. Определены твердость по Виккерсу и 
трещиностойкость, установлена взаимосвязь этих характеристик с величиной нагрузки на индентор, 
направлением приложения нагрузки и типом эвтектической структуры. Максимальное значение тре-
щиностойкости (8,6 МПа·м1/2) и высокая твердость (20,0 ГПа) зафиксированы для сплава со структу-
рой стержневой эвтектики при приложении нагрузки на индентор 2 Н параллельно кристаллографи-
ческой оси c VB2. Наибольший эффект упрочнения при нагрузке как 2 Н, так и 30 Н, выражающийся в 
сочетании высоких твердости (20,5 ГПа при 2 Н и 20,0 ГПа при 30 Н) и трещиностойкости (6,5 МПа·м1/2 
при 2 Н и 4,9 МПа·м1/2 при 30 Н), был продемонстрирован сплавом со структурой эвтектики грубого 
конгломерата.
Ключевые слова: гексаборид лантана, диборид ванадия, эвтектика, твердость по Виккерсу, 
трещиностойкость.

ВВЕДЕНИЕ

Материалы на основе гексаборида лантана 
в виде как спеченных поликристаллов, так 

и монокристаллов обладают выдающимися тер-
моэмиссионными и физико-механическими ха-
рактеристиками. Ряд публикаций, в том числе 
обзорного характера, свидетельствуют о возмож-
ности улучшения этих характеристик за счет 
перехода от мономатериалов к гетерофазным 
системам, образованным гексаборидами редко-
земельных металлов (в первую очередь LaB6) и 
диборидами переходных металлов (MеB2, где Mе 
― Ti, Zr, Hf, Ta, Nb, V, Cr, W, Mo) [1‒17]. Эвтектиче-
ский характер взаимодействия в квазибинарных 
системах LaB6‒MeB2 открывает перспективу соз-
дания материалов с использованием нескольких 
альтернативных подходов: твердофазного спека-
ния порошковых систем при температурах ниже 

температуры эвтектики; спекания в присутствии 
жидкой фазы при температуре эвтектики или 
выше; кристаллизации эвтектических структур 
из расплава. 

Последний подход получил наибольшее 
развитие в работах, посвященных получению 
направленно-закристаллизованных материалов 
методом зонной плавки [6‒10, 17‒20]. Структуру 
таких материалов можно назвать самоармиро-
ванной: в объеме матричной фазы LaB6 упорядо-
ченно кристаллизуются волокна (нитевидные, 
стержневые кристаллы) или пластинчатые кри-
сталлы диборида переходного металла. Обра-
зование специфической структуры приводит к 
резкому улучшению ряда характеристик, в част-
ности трещиностойкости и предела прочности 
при изгибе [3, 5, 7‒11, 19‒21]. Упорядоченная 
организация структуры закристаллизованных 
эвтектик приводит к анизотропии механических 
свойств [19, 20]. При создании новых материалов 
для экстремальных условий эксплуатации важна 
информация о характере разрушения, деформа-
ции материала, о влиянии особенностей струк-
туры на механические свойства в зависимости 
от направления приложения нагрузки. В связи с 
этим актуальной задачей является исследование 
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анизотропии механических свойств закристал-
лизованных эвтектик в системах LaB6‒MеB2 на 
различных структурных уровнях. 

Цель настоящей работы ― эксперименталь-
ное исследование микромеханических характе-
ристик закристаллизованных эвтектик в системе 
LaB6‒VB2: твердости по Виккерсу HV и трещино-
стойкости KIc.

МЕТОДИКА ИССЛЕДОВАНИЯ 
Получение порошков LaB6 и VB2 проводили твер-
дофазным боротермическим восстановлением 
оксидов с использованием коммерческих порош-
ков La2O3 (чистота 99,99 мас. %), V2O5 (чистота 99 
мас. %) и аморфного B (чистота 99,0 мас. %). Пред-
варительно отформованные из реакционных сме-
сей заготовки помещали в вакуумную печь со-
противления. Синтез вели при 1650 °С (LaB6) и 
1200 °С (VB2) с изотермической выдержкой 1 ч 
при давлении остаточных газов 10‒10‒1 Па.

Средний размер частиц синтезированных 
порошков LaB6 и VB2, определенный с помощью 
лазерной дифракции, составлял 5‒10 мкм. Бори-
ды были смешаны в соотношении эвтектики (40 
мол. % LaB6) по данным работ [22, 23]. Смешение 
и измельчение порошков до достижения средне-
го размера частиц 1,5 мкм проводили в аттрито-
ре UnionProcess HD-1 мелющими телами из SiC в 
среде бензина-растворителя БР-2 в течение 6 ч. 
За счет износа мелющих тел в смесь было внесе-
но около 0,7 мас. % SiC. Измельченные порошки 
высушивали в вакуумном сушильном шкафу.

Закристаллизованные образцы получали ин-
дукционной плавкой методом холодного тигля в 
потоке аргона по методике [24] с использованием 
установок «Расплав 2» и «Расплав 3». Заготовки 
для плавки получали из порошков с помощью од-
ноосного прессования в цилиндрической пресс-
форме диаметром и высотой 40 мм.

После плавления и кристаллизации образец 
разрезали в двух взаимно перпендикулярных на-
правлениях с помощью алмазного диска. Поверх-
ность исследуемых образцов полировали с помо-
щью алмазных паст с размерами зерен от 40/28 
до 0,5/0. В качестве образцов сравнения методом 
электродугового плавления были получены мо-
нокристаллы LaB6 и VB2, поверхность которых 
была подготовлена аналогичным образом.

Анализ структуры и элементного состава об-
разцов проводили с помощью РЭМ VEGA 3 SBH 
(Tescan) с приставкой для рентгеноспектраль-
ного микроанализа Aztec X-Act. Фазовый состав 
исследовали методом рентгеновской дифракции 
с помощью порошкового дифрактометра Rigaku 
SmartLab 3 (Cu Kα-излучение, Ni-фильтр, диапа-
зон углов 2θ от 10 до 80°). Измерение твердости 
по Виккерсу HV проводили методом индентиро-
вания алмазной пирамиды Виккерса на модер-
низированном твердомере ПМТ-3 с нагрузкой 2 

и 30 Н. Расчет значения HV, ГПа, проводили не 
менее чем по десяти отпечаткам с использовани-
ем формулы

HV = 1854 
 
,                                                          (1)

где P ― нагрузка на индентор, Н; D ― диагональ 
отпечатка, мкм.

Расчет трещиностойкости KIc, МПа·м0,5, об-
разцов проводили с помощью измерения длины 
радиальных трещин, распространяющихся от 
углов отпечатка индентора, по формуле

KIc = 0,0889
 

,                                                      (2)

где P ― нагрузка, Н; l ― длина трещины от вер-
шины отпечатка.

Измерение диагоналей отпечатков и длины 
трещин выполняли с помощью металлографиче-
ского микроскопа Meiji Techno 7200 и программ-
ного комплекса Thixomet Lite.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
На рис. 1 показаны SEM-снимки аншлифов за-
кристаллизованного сплава LaB6‒VB2. В струк-
туре сплава волокна VB2, имеющие диаметр до 
2 мкм, ориентированы перпендикулярно поверх-
ности аншлифа (см. рис. 1, а) и параллельно (см. 
рис. 1, б).

На рис. 1, в показана структура эвтектики 
грубого конгломерата, вероятно сформировав-
шаяся в областях с меньшей скоростью охлаж-
дения. Структура этого типа характеризуется 
более сложной формой поперечного сечения 
протяженных кристаллов VB2 с эквивалентным 
диаметром (диаметром круга, эквивалентного 
по площади) до 10‒15 мкм. Переходная область 
между эвтектикой «стержневого» типа и эвтек-
тикой грубого конгломерата показана на рис. 1, г.

Эвтектические структуры демонстрируют 
высокую степень упорядоченной ориентации во-
локон VB2 и близость их диаметров внутри бло-
ков эвтектики размерами около 500 мкм. Одна-
ко в целом объем закристаллизованного сплава 
характеризовался различно ориентированными 
блоками эвтектики, поскольку метод холодного 
тигля не является методом получения направ-
ленно закристаллизованных материалов. Это 
связано с наличием разнонаправленных темпе-
ратурных градиентов в процессе кристаллиза-
ции эвтектики.

Концентрация компонентов в сплаве, опреде-
ленная с помощью микрорентгеноспектрального 
анализа в эвтектических областях, составила 38 
мол. % LaB6 и 62 мол. % VB2. Примесей зафик-
сировано не было, включая кремний, внесенный 
на этапе измельчения, что может быть связано с 
гравитационным разделением в расплаве вслед-
ствие большого различия плотностей SiC и бори-
дов La и V.
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Рис. 1. SEM-микрофотографии структуры сплава LaB6‒VB2 с поперечным (а) 
и продольным сечением волокон VB2 в матрице LaB6 (б); в ― эвтектика грубо-
го конгломерата; г ― переходная зона

По данным рентгенофазового анализа (рис. 2), 
сплав является двухфазным. Кроме гексагональ-
ного VB2 и кубического LaB6 кристаллических 
фаз не зафиксировано.

Два взаимно перпендикулярных сечения за-
кристаллизованного образца продемонстриро-
вали спектры с одинаковым набором рефлексов 
и с непропорциональным усилением интенсив-
ности отдельных рефлексов. Аномально высо-
кая интенсивность рефлексов (100) и (200) LaB6 
сильно выражена в спектре Б (см. рис. 2). Ана-
логичное, но менее ярко выраженное  превыше-
ние интенсивности пиков (100) и (200) над пиком 
(110), который в карточке стандарта обладает 
интенсивностью 100 %, наблюдается и в спектре 
А. Непропорциональное усиление интенсивности 
рефлекса (100) VB2 хорошо заметно в спектре Б. 
Отмеченные отклонения от кристаллографиче-
ских стандартов связаны с анизотропным строе-
нием сплава и преимущественным отражением 
от соответствующих атомных плоскостей.

Результаты определения HV и KIc с разным 
направлением приложения нагрузки относи-
тельно волокон VB2 представлены в таблице и 
отмечены на диаграмме Эшби (рис. 3). Указано 
направление приложения нагрузки на индентор 
относительно кристаллографической оси c, по-
скольку волокна VB2 вытянуты вдоль этой оси. 
Металлографические снимки отпечатков инден-
тора показаны на рис. 4.

На величину микромеханических характери-
стик оказывают совокупное влияние  величина 

Рис. 2. Спектры рентгеновской дифракции аншлифа 
сплава LaB6‒VB2 с преимущественным содержанием по-
перечных (А) и продольных сечений волокон VB2 (Б)

Рис. 3. Соотношение HV и KIc закристаллизованных об-
разцов LaB6‒VB2 и монокристаллических LaB6 и VB2; ин-
дексы 2 и 30 ― величина нагрузки, Н

а б в

г



¹ 6 2022ÍÎÂÛÅ ÎÃÍÅÓÏÎÐÛ ISSN 1683-451814

ÍÀÓ×ÍÛÅ ÈÑÑËÅÄÎÂÀÍÈß È ÐÀÇÐÀÁÎÒÊÈ

Рис. 4. Микрофотографии отпечатков индентора

Показатели HV и KIc закристаллизованных образцов LaB6‒VB2 и монокристаллических LaB6 и VB2

Показатель
Образец

LaB6‒VB2 LaB6 VB2LVА LVВ LVС

Структура эвтектики
Направление приложе-
ния нагрузки относи-
тельно оси c VB2

Стержневая
Параллельное

Стержневая
Перпендикулярное

Грубого конгломерата
Параллельно

‒
‒

‒
‒

Нагрузка на индентор, Н
HV, ±0,2 ГПа 
KIc, ±0,3 МПа·м1/2

2
20,0
8,6

30
19,2
4,2

2
16,4
4,0

30
15,0
3,2

2
20,5
6,5

30
20,0
4,9

2
18,0
2,3

2
21,1
2,1

нагрузки, направление приложения нагрузки и 
тип эвтектической структуры. 

Обе измеренные микромеханические ха-
рактеристики сплава LaB6‒VB2 (HV и KIc) зако-
номерно снижаются с увеличением нагрузки 
на индентор от 2 до 30 Н. Этот эффект наблю-
дался при индентировании всех образцов, од-
нако был наиболее выражен для образцов LVA 
― эвтектики стержневого типа, нагружение 
которых осуществляли параллельно волокнам 
VB2. На диаграмме Эшби (см. рис. 3) образец 
LVA

2  располагается достаточно далеко от группы 
остальных исследованных образцов благодаря 
аномально высокой KIc (8,6 МПа·м1/2, т. е. на 
75 % выше, чем у образца LVA

3  0). Это может ука-
зывать на реализацию принципиально иного 
механизма упрочнения при низкой (2 Н) нагруз-
ке на индентор. Образец LVB, при измерении HV 
которого нагружающее воздействие индентора 

было направлено перпендикулярно волокнам 
VB2, и образец со структурой эвтектики грубого 
конгломерата LVC продемонстрировали слабую 
зависимость HV и KIc от величины нагрузки. 
Можно отметить сходство расположения точек 
этих образцов на диаграмме Эшби ― при уве-
личении нагрузки на индентор от 2 до 30 Н HV 
и KIc снижаются на 5‒15 %. При этом по абсо-
лютной величине как HV, так и KIc образца LVB 
заметно ниже, чем у образцов LVC и LVA.

По уровню HV образцы LVC и LVA превос-
ходили монокристалл LaB6 и приближались к 
HV монокристалла VB2, тогда как по величине 
KIc они существенно превосходили оба моно-
кристаллических образца. Образец LVB, несмо-
тря на относительно низкую HV, по уровню KIc 
также превосходил монокристаллы LaB6 и VB2. 
Измерение HV и KIc монокристаллов проводили 
только при нагрузке 2 Н, так как при более вы-

5
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сокой нагрузке из-за сильного растрескивания 
не удалось достоверно определить размеры от-
печатка и длину трещин.

Рассматривая структуру эвтектического 
сплава как самоармированный материал, в ко-
тором происходит упрочнение матрицы LaB6 за 
счет формирования протяженных волокон VB2, 
можно отметить, что наиболее выраженный эф-
фект упрочнения, отвечающий максимальным 
значениям HV и KIc при каждом из двух значе-
ний нагрузки на индентор, соответствует образ-
цу LVC. Можно предположить, что это связано 
с развитой боковой поверхностью протяженных 
кристаллов VB2 в структуре эвтектики грубого 
конгломерата. По сравнению с цилиндрически-
ми волокнами VB2 в структуре стержневой эв-
тектики более сложная морфология кристаллов 
VB2 грубого конгломерата может способство-
вать улучшению работы, затраченной на рас-
пространение трещины по более длинной тра-
ектории при обходе препятствия. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Методом холодного тигля получены сплавы в 
системе LaB6‒VB2 с характерной эвтектической 
структурой. В структуре наблюдаются двухфаз-

ные эвтектические области стержневого типа с 
диаметром цилиндрических волокон VB2 до 
2 мкм и двухфазные эвтектические области гру-
бого конгломерата с протяженными кристалла-
ми VB2 с поперечным сечением сложной формы и 
эквивалентным диаметром до 10‒15 мкм. 

Установлена зависимость HV и KIc от величи-
ны нагрузки на индентор, направления приложе-
ния нагрузки и типа эвтектической структуры. 
Максимальное значение KIc (8,6 МПа·м1/2) и высо-
кая HV (20,0 ГПа) зафиксированы для сплава со 
структурой стержневой эвтектики при приложе-
нии нагрузки на индентор 2 Н параллельно кри-
сталлографической оси c VB2. Однако этот сплав 
продемонстрировал резкое ухудшение микро-
механических характеристик с увеличением на-
грузки до 30 Н.

Наибольший эффект упрочнения при нагруз-
ке как 2 Н, так и 30 Н, выражающийся в сочета-
нии высоких HV (20,5 ГПа при 2 Н и 20,0 ГПа при 
30 Н) и KIc (6,5 МПа·м1/2 при 2 Н и 4,9 МПа·м1/2 при 
30 Н) был продемонстрирован сплавом со струк-
турой эвтектики грубого конгломерата.

* * *
Исследование выполнено при финансовой под-
держке гранта РНФ № 19-73-10180.
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