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Varfolomeev M.S., Petrov I.A. Consumable additive FDM models in the production of aluminum alloy castings

ЛИТЕЙНОЕ ПРОИЗВОДСТВО / FOUNDRY

УДК 621.74

https://doi.org/10.17073/0021-3438-2023-4-5-14

Научная статья

Research article

©  2023 г.  М.С. Варфоломеев, И.А. Петров

Особенности изготовления отливок 
из алюминиевых сплавов 
по выжигаемым аддитивным FDM-моделям

М.С. Варфоломеев, И.А. Петров 

Московский авиационный институт (Национальный исследовательский университет) 
125993, Россия, г. Москва, Волоколамское шоссе, 4

  Максим Сергеевич Варфоломеев (varfolom2a@yandex.ru, varfolom2a@rambler.ru)

Аннотация: Приведены результаты исследований, направленные на совершенствование литейной технологии получения 

опытно-экспериментальных отливок из алюминиевых сплавов методом литья по выжигаемым моделям, изготовленным с при-

менением 3D-печати. Для создания выжигаемых моделей использовали метод осаждения расплавленной нити (FDM – fused 

deposition modeling), а в качестве материала моделей был выбран биоразлагаемый материал – полилактид (PLA – polylactide). 

Установлено, что для уменьшения шероховатости выжигаемой PLA-модели необходимо проводить химическую постобработку 

ее поверхности дихлорметаном. В результате окунания модели в растворитель на 10 с она приобретает гладкую и глянцевую 

поверхность. Испытания механической прочности PLA-пластин на трехточечный статический изгиб показали, что данный по-

казатель составляет в среднем ~ 45,1 МПа. Термомеханический анализ полилактида выявил, что в процессе нагрева керами-

ческой оболочки выше 150 °С полилактидная модель начинает интенсивно расширяться, оказывая существенное давление на 

керамическую оболочку. Для уменьшения напряжений в процессе удаления полилактидной модели из керамической формы 

необходимо максимально увеличить время нагрева в интервале температур 150–300 °С, а также целесообразно использовать 

пустотелые выжигаемые модели отливки со степенью заполнения ячеистой структуры не более 30 %. При этом напряжения 

в оболочке не будут превышать ее прочность. С помощью термогравиметрического анализа выявлены характерные темпера-

турные характеристики термодеструкции PLA-пластика. Установлено, что материал из полилактида полностью выгорает при 

нагреве до температуры 500 °С, не оставляя после себя остатков золы. Анализ результатов позволил определить технологические 

режимы выжигания полилактидных моделей из керамических форм. На принтере Picaso 3D Designer (Россия) были напечатаны 

PLA-модели, которые использовали для получения опытно-экспериментальных отливок из алюминиевых сплавов. Выявлено, 

что шероховатость поверхности (Ra) отливки, полученной по выжигаемой модели, обработанной дихлорметаном, уменьшается 

на 81,75 % – с 13,7 до 2,5 мкм. 

Ключевые слова: литье по выжигаемым моделям, полилактид, 3D-печать, метод осаждения расплавленной нити, алюминиевые 

сплавы, шероховатость поверхности.

Для цитирования: Варфоломеев М.С., Петров И.А. Особенности изготовления отливок из алюминиевых сплавов по выжигаемым 

аддитивным FDM-моделям. Известия вузов. Цветная металлургия. 2023;29(4):5–14. https://doi.org/10.17073/0021-3438-2023-4-5-14

Consumable additive FDM models in the production 
of aluminum alloy castings

M.S. Varfolomeev, I.A. Petrov

Moscow Aviation Institute (National Research University)
4 Volokolamskoe shosse, Moscow 125993, Russia

  Maksim S. Varfolomeev (varfolom2a@yandex.ru, varfolom2a@rambler.ru)

Abstract: This article describes the results of a study aimed at improving production technology of experimental castings from aluminum 

alloys by investment casting using models produced by 3D printing. The consumable models were produced using fused deposition 
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Введение

Литье по выплавляемым/выжигаемым моде-

лям — это традиционная технология производства 

высокоточных изделий. С помощью этого метода 

литья можно получать детали сложнейшей формы 

с тонкими стенками и высокой чистотой поверх-

ности. Качество литых изделий по выплавляе-

мым/выжигаемым моделям заметно превосходит 

другие способы литья, поэтому этот метод приме-

няется в различных областях. 

Основная проблема при единичном и мелкосе-

рийном производствах изделий — высокие затраты 

на изготовление оснастки. Для традиционного из-

готовления керамической формы необходимо ис-

пользовать выплавляемую/выжигаемую модель, 

которую получают в пресс-формах. Этот произ-

водственный процесс изготовления пресс-формы 

очень сложен, а стоимость изготовления такой ос-

настки чрезвычайно высока. Решается данная про-

блема путем интеграции в литейное производство 

современных аддитивных методов 3D-печати [1; 2]. 

Это относительно новая производственная тех-

нология, которая стала интенсивно развиваться и 

применяться в различных областях, в том числе и 

в литейном производстве [3—5]. Прямое выращи-

вание выжигаемых моделей не только рентабельно 

для мелкосерийного и опытного производств, но 

также способно создавать очень сложные геоме-

трические формы, которые было бы чрезвычайно 

сложно или слишком дорого получать традицион-

ным способом [6]. 

Процесс изготовления выжигаемой модели с 

помощью 3D-печати позволяет снизить стоимость 

и время изготовления отливки и получать изде-

лия сложной геометрии по сравнению с обычным 

modeling (FDM). Biodegradable polylactide (PLA) was used as a material for the models. In order to decrease the surface roughness 

of consumable PLA model. chemical post-treatment by dichloromethane needs to be performed. After immersion of the model into 

the solvent for 10s, its surface becomes smooth and glossy. Three-point static bending tests of PLA plates demonstrated a mechanical 

strength of average ~45.1 MPa. A thermomechanical analysis of polylactide demonstrated that in the course of heating of ceramic shell 

in excess of 150 °C, the polylactide model begins to expand intensively by exerting significant pressure on the ceramic shell. In order 

to decrease stress during the removal of polylactide model from ceramic mold, the heating time in the range of 150–300 °C needs to 

be heated to a maximum. The use of hollow consumable casting models with a cellular structure not higher than 30 % is also sensible. 

The stresses on the shell will not exceed its strength. Characteristic temperature properties of PLA plastic thermal destruction were 

detected using thermogravimetric analysis. Polylactide was established to completely burn out upon heating to 500 °C leaving no ash 

residue. Analysis of the results identified the burning modes of polylactide models from ceramic molds. Using a Picaso 3D Designer 

printer (Russia), the PLA models were printed used for production of experimental castings from aluminum alloys. It was revealed that 

the surface roughness (Ra) of a casting produced using a consumable model treated by dichloromethane decreases by 81.75 %: from 13.7 

to 2.5 μm.

Keywords: investment casting, polylactide, 3D printing, fused deposition modeling (FDM), aluminum alloys, surface roughness.

For citation: Varfolomeev M.S., Petrov I.A. Consumable additive FDM models in the production of aluminum alloy castings. Izvestiya. Non-

Ferrous Metallurgy. 2023;29(4):5–14. (In Russ.). https://doi.org/10.17073/0021-3438-2023-4-5-14

процессом литья по выплавляемым/выжигаемым 

моделям [7—9]. Эти преимущества нивелируются 

ступенчатостью поверхности модели, связанной с 

особенностью 3D-печати, которая отрицательно 

влияет на шероховатость поверхности и допуски 

на размеры отливок.

На сегодня самым доступным и распростра-

ненным методом 3D-печати является технология 

послойного наплавления разогретой полимерной 

нити (FDM — fused deposition modeling) [10]. Этот 

метод заключается в послойном нанесении рас-

плавленного полимера с помощью экструдера. По 

сравнению с другими аддитивными процессами 

изготовления выжигаемых моделей, такими как 

стереолитография (SLA — stereolithography) и циф-

ровая светодиодная проекция (DLP — direct light 

processing), 3D-печать методом FDM является од-

ним из наиболее дешевых благодаря низкой цене 

на оборудование и расходные материалы, что обе-

спечивает его более широкую доступность [11]. 

Основными материалами, используемыми в 

3D-печати FDM-методом, являются термопласти-

ки: акрилонитрилбутадиенстирол (ABS) [12,13], 

полилактид (PLA) [13,14], полиамид (PA) [15], по-

лиэтилентерефталат-гликоль (PETG) [16], поли-

эфирэфиркетон (PEEK) [17], поликарбонат (PC) 

[18] и др.

В качестве альтернативы полимерам на нефтя-

ной основе (ABS, PA, PETG, PEEK, PC) широкое 

применение во многих отраслях промышленности 

нашел биоразлагаемый биополимер — полилактид 

(PLA) на основе крахмала и полимолочной кисло-

ты, который изготавливается из полностью возоб-

новляемых природных материалов. 
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Полилактид представляет собой полностью 

биоразлагаемый термопластичный полиэфир — 

полимер молочной кислоты, полученной в процес-

се переработки кукурузы, крахмала, целлюлозы, 

сахарного тростника. Нетоксичность материала 

позволяет проводить процесс печати даже в плохо 

проветриваемых помещениях. Продукты термоде-

струкции полилактида считаются безвредными, а 

его горение происходит довольно медленно. Бла-

годаря своей экологичности, биосовместимости, 

биоразлагаемости, возобновляемости, высокой 

жесткости и прочности на растяжение, а также 

легкости обработки использование PLA в мире 

растет. В этой связи ряд авторов рассматривают 

возможность его применения для изготовления 

выжигаемых моделей [19—22]. 

Основной целью работы было изучение техно-

логических возможностей применения 3D-печати 

для быстрого производства выжигаемых моделей 

из полилактида с последующим изготовлением 

опытно-экспериментальных литых изделий из 

алюминиевых сплавов. 

Материалы 
и методика исследований

Для изготовления выжигаемых моделей ис-

пользовали метод осаждения расплавленной ни-

ти (FDM), в качестве материала моделей выбран 

полилактид (PLA). Катушка нити PLA диаметром 

1,75 мм была предоставлена коммерческим про-

изводителем нитей для 3D-печати «Bestfilament» 

(Россия). Опытно-экспериментальные выжигае-

мые модели отливок и модели для механических 

испытаний изготавливали на принтере Picaso 3D 

Designer X (Россия) со степенью заполнения яче-

истой структуры 30 %. Использовали сопло прин-

тера диаметром 0,5 мм. Толщина наносимого слоя 

составляла 0,2 мм. Температуры печати и платфор-

мы во время процесса поддерживались на уровне 

200 °C и 75 °C соответственно. Скорость печати — 

20 мм/c. Для полировки поверхности PLA-моделей 

применяли дихлорметан. Модели отливок окуна-

ли на 5, 10 и 15 с непосредственно в растворитель.

Механические испытания на трехточечный 

изгиб PLA-образцов размерами 40 ×20 ×5 мм про-

водили на машине Instron 5982 (США). Скорость 

перемещения траверсы составляла 1 мм/мин, рас-

стояние между опорами — 30 мм, количество ис-

пытанных образцов — 10 шт. 

Керамические формы изготавливали по тра-

диционной технологии литья по выплавляемым 

моделям путем послойного нанесения на модель-

ный блок керамической суспензии, состоящей из 

этилсиликатного связующего ЭТС-40 и наполни-

теля (пылевидного кварца), с последующей обсып-

кой каждого слоя зернистым кварцем фракцией 

0,2 мм. Всего было нанесено 5 слоев. 

Прокалку керамических опытно-экспери-

ментальных форм осуществляли в опорном на-

полнителе в электропечи сопротивления при t =

= 900 °С в атмосфере воздуха (длительность на-

грева 5 ч) и выдержкой при этой температуре в те-

чение 2 ч. Заливку керамических форм осущест-

вляли алюминиевым сплавом АК7ч, химический 

состав которого следующий, мас.%: Al — основа, 

Si — 7,21, Mg — 0,36, Fe — 0,147, Cu — 0,011, Mn — 

0,0026, что соответствует ГОСТ 1583-93.

Плавку сплава АК7ч массой 800 г проводили 

в муфельной электрической печи сопротивления 

СНОЛ-1,6.2,5.1/11-И3. Предварительно осущест-

вляли дегазацию расплава с помощью его продув-

ки инертным газом (аргоном). 

Расплав модифицировали стандартным флю-

сом состава 25%NaF + 62,5%NaCl + 12,5%KCl при 

температуре 740—750 °С. На поверхность расплава 

его засыпали ровным слоем в количестве 1,5 % от 

массы плавки. После выдержки в течение 10 мин 

при данной температуре флюс тщательно замеши-

вали вглубь расплава. Спустя 15 мин после выстаи-

вания расплава производили его заливку при 

t = 710÷720 °С в подогретые до 350 °С прокаленные 

керамические формы.

Опытно-экспериментальные отливки из спла-

ва АК7ч подвергали термообработке согласно 

ГОСТ 1583-93 по режиму Т5 (закалка в воде при 

температуре 535±5 °С в течение 4 ч, затем старение 

в течение 3 ч при 415±5 °С).

Термогравиметрический (TGA) и дифференци-

альный термический (SDTA) анализы проводили 

на приборе TGA/SDTA 851 («Mettler Toledo», Швей-

цария) со скоростью нагрева 10 °C/мин до 1100 °C в 

атмосфере воздуха. 

Термомеханический анализ (ТМА) пластика 

выполняли с использованием анализатора TMA/

SDTA 840 («Mettler Toledo») в интервале t = 20÷
÷350 °C. 

Шероховатость (Ra) поверхности отливок на 

участке размером 50 ×50 мкм анализировали с по-

мощью оптического профилометра MicroXAM-100 

(«KLA-Tencor Corp.», США). Для оценки шерохо-

ватости поверхности изделий были отобраны по 

2 отливки (с обработкой дихлорметаном и без нее), 

на каждом образце исследовали по 3 области — в 
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каждой по 4 измерения. Статистический анализ 

полученных результатов осуществляли с примене-

нием компьютерной программы Statistica 10.

Результаты и их обсуждение

Основными направлениями работы были из-

учение возможности использования PLA-плас-

тика в качестве материала для изготовления опыт-

но-экспериментальных моделей в литье по выжига-

емым моделям, а также определение температур-

ных характеристик модельного материала.

Методами TGA и SDTA были исследованы 

термохимические превращения полилактида до 

1100 °С, результаты которых представлены на рис. 1. 

Согласно кривой TGA при t = 30÷300 °С каких-ли-

бо изменений не зафиксировано и масса образца 

практически не изменилась (потеря составила все-

го 1,09 %). 

Термогравиметрические исследования пока-

зали, что основная потеря массы вещества про-

исходит при повышении температуры до 390 °С 

и составляет 96,98 %, при этом на кривой SDTA 

наблюдается экзотермический эффект. При t =

= 300÷390 °С происходит активная термодеструк-

ция полимера (масса образца падает с 98,91 до 

3,02 %). Полное выжигание полилактида проис-

ходит при t ~ 500 °С, при этом он полностью вы-

горает, не оставляя после себя остатков золы. 

Дальнейший его нагрев до 1100 °С практически не 

вызывает никаких изменений. Масса образца ухо-

дит в минус. Связано это прежде всего с удалени-

ем остаточной влаги из пористого керамического 

тигля в результате нагрева до 1100 °С.

По результатам термогравиметрического ис-

следования можно сделать вывод, что образцы из 

PLA-пластика при нагреве выше 500 °С обладают 

нулевой зольностью. Стоит отметить, что золь-

ность (твердый остаток) выжигаемой модели при 

прокалке керамических форм — это очень важ-

ный параметр, который должен быть минималь-

ным или полностью отсутствовать. Повышенная 

зольность приводит к образованию остатков золы 

после прокаливания в теле оболочки, снижающих 

качество получаемых в них литых изделий.

Изучение термодеструкции модельного ма-

териала позволило определить температурные и 

временные параметры процесса удаления (вы-

жигания) полилактида из керамической формы: 

температура выжигания — более 500 °С, длитель-

ность — не менее 1 ч.

Стоит отметить, что основной причиной раз-

рушения керамической формы при выжигании 

полимерной модели является различие коэффи-

циентов расширения керамики и полилактида. 

Для установления термомеханических характе-

Рис. 1. Кривые TGA (черная) и SDTA (красная) полилактида

Fig. 1. TGA (black) and SDTA (red) curves of polylactide
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ристик пластика был проведен ТМА полилакти-

да в интервале температур 20—350 °C (рис. 2). Как 

видно из представленных данных, в диапазоне t =

= 20÷150 °С каких-либо существенных изменений 

не зафиксировано. Активное расширение полилак-

тида начинается при температуре выше 150 °С, что 

свидетельствует о начале плавления PLA-пластика. 

В процессе нагрева керамической оболоч-

ки выше 150 °С полилактидная модель начинает 

интенсивно расширяться, оказывая существен-

ное давление на керамическую оболочку. Поэ-

тому для уменьшения напряжений в процессе 

удаления полилактидной модели из керамиче-

ской формы необходимо максимально увеличить 

интервал времени нагрева в диапазоне t = 150÷
÷300 °С, а также целесообразно использовать пу-

стотелые выжигаемые модели отливки со сте-

пенью заполнения ячеистой структуры не более 

30 %. При этом напряжения в оболочке не будут 

превышать ее прочность.

Применение технологии послойного наплав-

ления полимерной нити для изготовления точных 

выжигаемых моделей ограничено ввиду высокой 

шероховатости поверхности и неточных размеров. 

Это связано с особенностями технологии их изго-

товления. При 3D-печати изделия в вертикальном 

направлении на его поверхности образуется гоф-

рированная структура (так называемый эффект 

лестницы) [23; 24]. 

Таким образом, для улучшения качества поверх-

ности необходимы некоторые операции последу-

ющей постобработки [25—27]. В настоящее время 

для достижения гладкой поверхности изделий ис-

пользуют два основных подхода: химическое или 

механическое сглаживание [28—30]. Последний 

способ является малоэффективным при получении 

моделей со сложной геометрической поверхностью 

и развитой структурой. Химический метод сглажи-

вания поверхности легколетучими растворителями 

является более эффективным. 

В настоящей работе для уменьшения шерохо-

ватости поверхности выжигаемых моделей из PLA 

(рис. 3, а) использовали растворитель дихлорме-

тан (CH2Cl2) [31]. Согласно проведенным исследо-

ваниям выдержка модели в дихлорметане в тече-

ние 10 с приводит к сглаживанию ее поверхности 

(рис. 3, в). При меньшей продолжительности вы-

держки в растворителе эффект лестницы частично 

сохраняется (рис. 3, б), а при большей — происхо-

дит вздутие поверхности модели (рис. 3, г). 

Таким образом, благодаря такой простой, бы-

строй и экономичной химической обработке мо-

Рис. 2. Кривые TMA и TGA полилактида

Fig. 2. TMA and TGA curves of polylactide
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дель приобретает гладкую и глянцевую поверх-

ность, что позволяет снизить затраты на рабочую 

силу и режущий инструмент.

Исследования механической прочности PLA-

пластин на трехточечный статический изгиб пока-

зали, что данный показатель составляет в среднем 

~45,1 МПа. Для литейных выжигаемых моделей это 

является довольно высоким результатом. Соответ-

ственно, в процессе эксплуатации (к примеру, на 

участке нанесения суспензии или при транспорти-

ровке модельных блоков) вероятность их случайной 

поломки или образования вмятин довольно низкая. 

По результатам проведенных исследований на 

принтере Picaso 3D Designer X («Picaso 3D», Рос-

Рис. 3. Внешний вид поверхности выжигаемой PLA-модели

а – после 3D-печати; б–г – после обработки дихлорметаном в течение 5 с (б), 10 с (в) и 15 с (г)

Fig. 3. External view of surface of consumable PLA model

a – after 3D printing; б–г – after processing by dichloromethane for 5 s (б), 10 s (в) and 15 s (г)

Рис. 4. Опытная PLA-модель (а), она же с нанесенным слоем керамики (б) и готовая алюминиевая отливка (в)

Fig. 4. Experimental PLA model (a), applied ceramic layer (б), and final aluminum casting (в)

a

a

в

в

г

б

б
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сия) были изготовлены опытно-эксперименталь-

ные модели из PLA-полимера (рис. 4, а). Для фор-

мирования керамической оболочки использовали 

кварцевую керамику на гидролизованном этилси-

ликатном связующем (рис. 4, б). На примере из-

готовления отливки типа «кронштейн» из сплава 

АК7ч показана возможность получения годных 

алюминиевых литых изделий (рис. 4, в). 

Сравнительный анализ поверхности опытных 

отливок показал, что благодаря химической обра-

ботке выжигаемой модели дихлорметаном литое 

изделие приобретает гладкую поверхность (рис. 5).

Для оценки качества поверхности отливок с 

помощью лазерного оптического профилометра 

измеряли их шероховатость и сравнивали между 

собой. На рис. 6 представлены микрофотографии, 

а также 2D- и 3D-рельеф поверхности отливок. 

Изображения отливок выполнены в одинаковом 

масштабе. Замеры их шероховатости (Ra) осущест-

влялись в нескольких местах, указанных на рис. 5.

Рис. 5. Внешний вид отливки, полученной 

по выжигаемой необработанной модели (а) 

и после ее выдержки в дихлорметане (б)

Fig. 5. External view of casting produced using 

non-processed model (a) and after its holding 

in dichloromethane (б)

Рис. 6. Микрофотографии 2D- (справа) и 3D-изображения (слева) поверхности отливок, 

полученных по выжигаемым PLA-моделям, без обработки (а) и после выдержки в дихлорметане (б)

Fig. 6. Micro images 2D (on the right) and 3D (on the left), of surface of castings produced using consumable PLA models, 

without processing (a) and after holding in dichloromethane (б)

a

a

б

б
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Как показано на рис. 6, шероховатость образ-

цов значительно снизилась за счет использования 

химической постобработки выжигаемых моде-

лей парами дихлорметана. На изображениях по-

верхности отливок, полученных по выжигаемым 

PLA-моделям и обработанным дихлорметаном, 

линии поверхности между соседними слоями от-

сутствуют (см. рис. 6, б). Наблюдается заметное 

уменьшение шероховатости и исключается эф-

фект лестницы. 

Значения шероховатости поверхности отливок, 

полученных по моделям до и после химической 

обработки, приведены рис. 7. Проверка нормаль-

ности распределения количественных показате-

лей Колмогорова—Смирнова и Шапиро—Уилка 

показала адекватные результаты. Средние значе-

ния Ra уменьшаются с 13,7 до 2,5 мкм. У отливки, 

полученной по обработанной дихлорметаном вы-

жигаемой модели, величина Ra составляет от 1,8 

до 3,5 мкм, т.е. качество поверхности значитель-

но улучшилось — шероховатость уменьшилась 

на 81,75 %.

Заключение

Настоящая исследовательская работа посвя-

щена изучению технологических параметров 

применения 3D-печати для быстрого производ-

ства выжигаемых моделей из PLA-пластика с по-

следующим изготовлением опытно-эксперимен-

тальных литых изделий из алюминиевых сплавов. 

Исследованы механические свойства и зольность 

выжигаемых образцов из полилактида, проведе-

ны термомеханический и термогравиметрический 

анализы полимера, по результатам которых сдела-

ны следующие основные выводы.

1. Прочность на статический изгиб напечатан-

ных на 3D-принтере выжигаемых PLA-моделей 

составила ~45,1 МПа. 

2. С помощью термогравиметрического анали-

за выявлены температурные характеристики тер-

модеструкции PLA-полимера. Установлено, что 

материал из полилактида полностью выгорает при 

нагреве до температуры 500 °С, не оставляя после 

себя остатков золы.

3. В процессе нагрева керамической оболочки 

выше 150 °С полилактидная модель начинает ин-

тенсивно расширяться. С целью уменьшения на-

пряжений в процессе ее выжигания необходимо 

максимально увеличить время нагрева в интерва-

ле температур 150—300 °С, а также целесообразно 

использовать пустотелые выжигаемые модели со 

степенью заполнения ячеистой структуры не бо-

лее 30 %. При этом напряжения в оболочке не бу-

дут превышать ее прочность. 

4. Для уменьшения шероховатости поверх-

ности выжигаемых PLA-моделей необходимо 

использовать химическую постобработку. Луч-

шим растворителем для сглаживания слоев по-

верхности моделей является дихлорметан. В ре-

зультате окунания модели в растворитель на 10 с 

модель приобретает гладкую и глянцевую по-

верхность.

5. Полученные результаты исследований тех-

нологических параметров были использованы и 

опробованы в лабораторных условиях, что позво-

лило получить годные опытно-эксперименталь-

ные отливки типа «кронштейн» из алюминиевых 

Рис. 7. Гистограммы распределения значений шероховатости (Ra) поверхности отливки, 

полученной по необработанной модели (а) и после ее обработки дихлорметаном (б)

Fig. 7. Distribution histograms of surface roughness (Ra) of casting produced using non-processed model (a) 

and after its processing by dichloromethane (б)



Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  2023  •  Vol. 29  •  No. 4 •  P. 5–14

13

Varfolomeev M.S., Petrov I.A. Consumable additive FDM models in the production of aluminum alloy castings

сплавов. Обнаружено, что у отливок, изготовлен-

ных с использованием выжигаемых моделей, об-

работанных дихлорметаном, достигается умень-

шение шероховатости Ra с 13,7 до 2,5 мкм и 

исключается эффект лестницы. 
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Совершенствование процесса формообразования 
в условиях плоского напряженного 
состояния растяжения
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Аннотация: В ракетно-космической и авиационной технике активно применяются тонкостенные осесимметричные детали 

усеченной сужающейся формы, изготовленные из листовых заготовок. Совершенствование процессов их формообразования, 

в основе которых направленное изменение толщины материала с целью получения деталей с минимальной разнотолщинно-

стью, позволит обеспечить ведущие позиции предприятий авиационной и космической отраслей промышленности, а также 

гарантирует снижение трудозатрат. Данная работа посвящена исследованию возможности получения тонкостенных осесим-

метричных деталей усеченной сужающейся формы одним из способов листовой штамповки в условиях плоского напряженного 

состояния растяжения (отбортовкой). Выявлен механизм и проведен анализ напряженно-деформированного состояния заго-

товки в процессе формоизменения с учетом выражения минимизации между заданной и технологически возможной толщина-

ми. Разработана математическая модель рассматриваемого способа формообразования, основанного на процессе отбортовки. 

Теоретические исследования основывались на положениях теории пластического деформирования листовых материалов путем 

совместного решения приближенных дифференциальных уравнений равновесия сил, уравнений связи, условия пластичности 

и основных определяющих соотношений при заданных начальных и граничных условиях. С целью исключения ошибок при 

проектировании инструмента для перспективной реализации способа на изготовленной штамповой оснастке, а также для под-

тверждения теоретических выводов по выбору технологических параметров и достижения минимальной разнотолщинности 

проведено моделирование процесса отбортовки в программном комплексе LS-DYNA с исходными данными конической заго-

товки из стали 12Х18Н10Т: угол конусности 16,4°, толщина Sзаг = 0,3 мм. Представлены этапы компьютерного моделирования с 

указанием основных параметров процесса, таких как модель материала, механические характеристики материала заготовки, 

тип элементов, кинематические нагрузки, условия контактного взаимодействия элементов между собой и т.д.

Ключевые слова: отбортовка, толщина, тонкостенная, минимизация, формообразование, процесс, инженерный метод, напря-

жения, LS-DYNA, моделирование.
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Abstract: Thin-walled axisymmetric truncated parts made of sheet billets are actively used in rocket and aerospace engineering. Improvement 

to their shape formation, based on directed material thickness change will ensure the production of parts with minimum thickness variation. 

This will also enable aviation and space industry enterprises to attain leading positions, as well as reduce labor costs. This work studies the 
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possibility of obtaining thin-walled axisymmetric parts of truncated tapered shape using one of the methods of sheet metal stamping under flat 

tensile stress conditions (flanging). The mechanism was identified and the analysis of the stress-strain state of the billet during deformation 

was carried out. This takes into account the minimizing of the difference between the specified and technologically possible thicknesses. 

A mathematical model was developed to consider the shaping method based on the process of f langing. Theoretical studies were based on the 

principles of the plastic deformation theory of sheet materials. This was achieved by the following factors: approximate differential equations 

of force equilibrium; equations of constraint; plasticity conditions; and fundamental constitutive relations under given initial and boundary 

conditions. The process of f langing was simulated using the LS-DYNA software package with the following initial data of a conical billet made 

of 12Kh18N10T steel: cone angle 16.4°, thickness Sbillet = 0.3 mm. The aim was to eliminate errors in designing a tool for future implementation 

of the method on a manufactured die tooling, as well as to confirm the theoretical conclusions on the selection of technological parameters and 

achieve minimal thickness variation. The steps of computer modeling are presented, indicating the main process parameters such as material 

model, mechanical characteristics of the workpiece material, type of elements, kinematic loads, conditions of contact interaction of elements 

with each other, etc.

Keywords: f langing, thickness, thin-walled, minimization, shape formation, process, engineering method, stresses, LS-DYNA, simulation.

For citation: Demyanenko E.G., Popov I.P., Levagina A.A. Improving shape formation under conditions of plane tensile stress. Izvestiya. 

Non-Ferrous Metallurgy. 2023;29(4):15–23. (In Russ.). https://doi.org/10.17073/0021-3438-2023-4-15-23

Введение

Обшивки отсеков, обтекателей, топливные ба-

ки различных форм и размеров, баллоны хранения 

газов, сопловые оболочки, оболочки камер сгора-

ния двигателей и другие детали, применяемые в 

ракетно-космической и авиационной индустрии, 

должны обеспечивать заданные эксплуатацион-

ные характеристики, а также удовлетворять кон-

структорским требованиям, которые определяют 

технологическую возможность их изготовления 

[1—4]. Известные способы формообразования [5—

7] таких деталей не в полной степени обеспечивают 

получение необходимой и равномерно распреде-

ленной их толщины (например, при многократ-

ной вытяжке разнотолщинность может достигать 

80 %), что влечет за собой увеличение числа тех-

нологических переходов, снижение коэффициента 

использования материала из-за последующей ме-

ханической обработки и общее повышение издер-

жек производства. Сопутствующими проблемами 

при этом являются гофрообразование (локальная 

потеря устойчивости деформирования) и ухудше-

ние качества поверхности. 

Чтобы избежать проявления дефектов [8—10] 

у тонкостенных деталей с отношением задан-

ной толщины заготовки к ее большему диаметру 

Sзад /D < 0,08, формообразование проводится в 

условиях напряженного состояния, близкого к 

плоскому напряженному состоянию растяжения, 

например с использованием процессов отбортов-

ки и формовки. Кроме того, важно разрабатывать 

процесс таким образом, чтобы толщина заготовки 

изменялась в направлении, связанном с заданной 

толщиной детали. Для этого в реальных процессах 

деформирования становится важным обеспечить 

минимальную разнотолщинность детали, которая 

определяется как выражение минимизации в виде 

интегральной квадратичной разницы между за-

данной и технологически возможной толщинами. 

В связи с этим цель настоящей работы состояла 

в разработке методики получения деталей заданной 

толщины из конической заготовки путем отбортовки.

Теоретические исследования 
процесса отбортовки для получения 
тонкостенных осесимметричных 
деталей усеченной сужающейся формы

В работе отражены результаты исследования 

только для относительно невысоких деталей (от-

ношения высоты к большему диаметру H/D  1 и 

диаметра к относительной кривизне D/Rρ < 0,045). 

Рассмотрим способ изготовления подобных тон-

костенных осесимметричных деталей усеченной 

сужающейся формы с минимальной разнотол-

щинностью из конической заготовки на основе 

процесса отбортовки. При этом используем тео-

рию пластического деформирования листовых 

материалов с учетом анизотропии механических 

свойств исходной заготовки и оценку условий 

устойчивого формообразования при плоском на-

пряженном состоянии растяжения. При мини-

мизации выражения разницы между заданной и 

технически возможной толщинами расширяются 

возможности анализа процессов. На рис. 1 пред-

ставлена схема устройства, поясняющая способ 

отбортовки детали из конической заготовки. 

Коническая заготовка 4 зажимается между мат-

рицей 3 и прижимом 2, обеспечивая неподвижную 

часть фланца заготовки под прижимом во время 

формообразования. Так, например, при опуска-
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нии пуансона 1 вниз, за счет разной конфигурации 

геометрии пуансона и заготовки, в первую очередь 

происходят касание и деформирование заготовки 

в элементах меньшего диаметра. По мере опуска-

ния пуансона элементы заготовки с координатами 

большего диаметра вступают в зону очага дефор-

мации. Процесс прекращается в момент начала 

пластической деформации кромки заготовки. 

За счет размеров и геометрии пуансона и заго-

товки возможно регулировать толщину послед-

ней по длине образующей и в результате получать 

деталь с толщиной, либо близкой к постоянной, 

с минимальной разнотолщинностью, либо с пе-

ременной (монотонной), близкой к заданной, и 

также с минимальной разнотолщинностью (с ее 

уменьшением от элементов кромки малого диа-

метра к элементам с большего диаметра, и нао-

борот). Основными факторами, влияющими на 

описанное выше распределение толщины стенки 

детали, являются угол наклона образующей кони-

ческой заготовки, трение, механические свойства 

заготовки (например, коэффициент анизотропии 

трансверсально-изотропного тела) [11]. 

Направленное изменение толщины заготовки к 

заданной толщине детали возможно путем варьи-

рования постоянных в процессе технологических 

параметров [12] (размеров заготовки, геометрии 

инструмента, коэффициента трения, граничных 

условий, показателей механических свойств и т.д.) 

и требует аналитически [13—15] представленного 

и решенного выражения минимальной разнотол-

щинности [16—18]:

  (1)

где Sзад — заданная толщина детали, мм; ST — тех-

нологически возможная толщина, которая полу-

чается после формообразования заготовки, мм; 

F — площадь детали по срединной поверхнос-

ти, мм2.

Математическое условие достижения задан-

ного распределения постоянной толщины стенки 

детали для реализации предложенного способа за-

пишем в виде

  (2)

где 
–
Sзад = Sзад /Sзаг, 

–
rзаг = rзаг /Rдет и  

–ρ = ρ/Rдет.

Обозначим величину Q:

  (3)

где 
–σρk = σρ/σθ — соотношение напряжений, кото-

рое определяется инженерным методом с исполь-

зованием уравнения равновесия в полярной систе-

ме координат [19]. Для случая формообразования 

заготовки при допущении, что дополнительное 

давление q = 0, оно примет вид

где Rρ и Rθ — радиусы детали в меридиональном 

и тангенциальном направлениях; σρ и σθ — на-

пряжения в меридиональном и тангенциальном 

направлениях, Па; f — коэффициент трения на 

внутренней поверхности заготовки; α0 — угол на-

клона образующей детали к оси, град.

Запишем условие пластичности при отбортовке:

βσs = σθ,  (4)

где  — коэффициент, определяющий 

Рис. 1. Геометрическая схема формообразования

1 – пуансон, 2 – прижим, 3 – матрица, 4 – заготовка/деталь

Rзаг и Rдет – наибольшие радиусы заготовки и детали, мм; 

αзаг – угол конусности заготовки, град; rзаг и rдет – наименьшие 

радиусы заготовки и детали, мм; Q – усилие и направление 

прижима, Н; ρ – текущий радиус детали, мм

Fig. 1. Geometric layout of shape formation

1 – punch, 2 – blank holder, 3 – mold, 4 – workpiece/part

Rbillet and Rpart  are the major radii of billet and part, mm; 

αbillet is the billet cone angle, deg.; rbillet and rpart are the minor radii of 

billet and part, mm; Q is the force and direction of clamping, N; 

ρ – is the current radius of part, mm
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напряженно-деформированное состояние про-

цесса с учетом анизотропии механических свойств 

исходной заготовки [20]. 

При геометрическом соотношении ρ = Rθ cosα 

и допущении σρ /Rρ = 0 запишем уравнение равно-

весия:

  (5)

где α — угол наклона касательной к оси детали, 

проведенной в средней части очага деформации, 

град. 

Считая, что на соотношение напряжений σρ /σθ, 

как показано в работе [19], упрочнение [21—23] и 

изменение толщины не оказывают влияния, мож-

но найти напряжения σρ в заготовке при гранич-

ных условиях: σρ = 0, 
–ρ = 

–
rдет и 

–ρ = ρ/Rдет.

Будем считать, что напряжение в очаге дефор-

мации постоянно и равно среднему интегрально-

му значению. Его величину определим по извест-

ной формуле [19] с учетом, что меридиональное 

напряжение равно

  (6)

тогда среднее интегральное значение

  (7)

После алгебраических преобразований полу-

чим

  (8)

Далее необходимо определить соотношение 
–
rзаг /

–ρ. Примем следующее допущение:

–
rзаг = a + b

–ρ.  (9)

При 
–ρ = ρ/Rдет и 

–
rзаг = rзаг /Rдет = 1 выражение (7) 

запишется в виде
–
b = 1 – 

–
a.  (10)

С учетом (10) уравнение (9) будет представлено 

в следующей форме:

  (11)

Проведем минимизацию для случая измене-

ния заданной толщины детали: ее уменьшения от 

большего диаметра. При такой схеме отбортовки 

(рис. 1) определяющая зависимость заданной тол-

щины описывается формулой

  (12)

где m = 1 – Sзад /Sзаг < 1.

Запишем условие минимизации (2) с учетом (12):

  (13)

Выражение (14) с учетом (11) примет вид

  (14)

Варьируя по 
–
a и взяв производную, получим 

следующее выражение:

  (15)

После интегрирования оно примет вид

  (16)

Определим относительную технологически 

возможную толщину детали по формуле

  (17) 

С использованием формул (3), (9), (12) и (16) по-

лучены значения m = 0,1, 
–σρk = 0,3311, Q = –0,7976, 

a = –0,1497 и построено распределение технологи-

чески возможной и заданной толщин выпуклой 

детали cо следующими параметрами: больший ра-

диус Rдет = 22,35 мм; меньший — rдет = 11,05 мм; ра-

диус кривизны детали в меридиональном направ-

лении Rρ = 1000 мм. Деталь получена из заготовки 

с углом конусности αзаг = 16,4° при формообразо-

вании с коэффициентом трения на внутренней 

поверхности заготовки f = 0,05 и с учетом коэффи-

циента анизотропии трансверсально-изотропного 

тела μ = 0,5. 

Полученные данные позволили построить рас-

пределение относительной технологически воз-

можной толщины детали вдоль очага деформации 

согласно предложенной методике (рис. 2).
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Моделирование 
процесса формообразования 
в программном комплексе LS-DYNA

С целью исключения ошибок при проектирова-

нии инструмента для перспективной реализации 

способа на изготовленной штамповой оснастке 

[24] применим метод моделирования формообра-

зования в специализированных конечно-элемент-

ных программных комплексах. Для расчета техно-

логических процессов используются различные 

программы, такие как LS-DYNA, ANSYS, Abaqus, 

QFORM, DEFORM и др. Несмотря на то, что ис-

следованию пластического течения посвящено не-

мало научной литературы, теоретические форму-

лы могут быть выведены только для относительно 

простых процессов (гибки, вытяжки, осадки) и с 

существенными допущениями, а также заготовок 

простой формы (круглой, цилиндрической, ква-

дратной). Однако при использовании заготовок 

сложной формы и разработке более совершенных 

технологий обработки металлов давлением (ОМД) 

такие формулы дают значительную погрешность, 

а приближенные методы сложны в освоении и по-

иске решения. 

Решением указанной проблемы может быть 

применение программ, основанных на методе ко-

нечных элементов, например ANSYS/LS-DYNA, 

являющейся одной из лучших в своей области. 

Она предназначена для расчетов быстротекущих и 

динамических процессов и, кроме того, идеально 

подходит для решения задач ОМД, включая холод-

ную листовую штамповку. Программа позволяет 

выявить опасные зоны и участки модели, в кото-

рых возможно разрушение, и определить все необ-

ходимые параметры:

— напряженно-деформируемое состояние за-

готовки и инструмента в любой точке и в любой 

момент времени;

— энергетические параметры процесса;

— величины усилий и моментов, нормальных и 

касательных сил;

— контактные параметры;

— многое другое, что необходимо для понима-

ния процессов, происходящих в заготовке. 

В наши дни существует широкий выбор про-

грамм моделирования различных сценариев [25—

31], которые успешно применяются в различных 

сферах машиностроения. 

Необходимость решения поставленных задач 

именно в системе LS-DYNA объясняется в том 

числе возможностью расчета тонкостенных обо-

лочек. Кинематическая схема моделируемого про-

цесса изображена на рис. 3.

Геометрия заготовки и инструмента (прижим, 

матрица, пуансон) проектировалась в системе 

трехмерного моделирования АСКОН «Компас-3D» 

Рис. 2. Распределение относительной технологически 

возможной при f = 0,05 и μ = 0,5 (1) и относительной 

заданной (2) толщин тонкостенной выпуклой детали

Fig. 2. Distribution of relative technologically possible 

at f = 0.05 and μ = 0.5 (1) and relative preset (2) thickness 

of a thin-walled convex part

Рис. 3. Кинематическая схема процесса отбортовки

Fig. 3. Kinematic diagram of flanging
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[32] и экспортировалась в распространенном 

формате обмена данными между CAD/CAE при-

ложениями — Iges. Непосредственно в ANSYS/

LS-DYNA пуансону, матрице и заготовке был при-

своен тип элемента — Shell, оболочечный элемент. 

Для узлов фланца заготовки было задано ограни-

чение BOUNDARY_SPC, запрещающее переме-

щение по осям и вращение вокруг них. Команда 

выполняет функции прижима и матрицы. Зада-

ются граничные условия и ограничения степеней 

свободы пуансона, благодаря которым инструмент 

перемещается только по оси OZ. Коэффициент 

трения между пуансоном и заготовкой был равен 

0,05. После позиционирования объектов по оси OZ 

для них строились правильная (четырехугольная) 

сетка конечных элементов с длиной ребра 1 мм для 

заготовки и смешанная сетка с длиной ребра 2 мм 

для пуансона. В качестве модели материала пуан-

сона и заготовки были выбраны жесткая модель 

MAT_RIGID и поперечно-анизотропная — MAT_

TR ANSV ERSELY_ANISOTROPIC_ELASTIC_

PLASTIC соответственно. 

Для задания свойств [33] материала заготов-

ки (12Х18Н10Т) была введена экспериментальная 

кривая упрочнения данной конструкционной ста-

ли, полученная при испытании на простое растя-

жение (рис. 4).

Результаты

Для описания свойств материала тонкостен-

ной заготовки толщиной Sзаг = 0,3 мм из стали 

12Х18Н10Т были введены следующие параметры:

— плотность стали — 7 920 кг/мм2; 

— модуль упругости — 198 ГПа;

— коэффициент Пуассона — 0,29;

— коэффициент, учитывающий анизотропию 

трансверсально-изотропного материала заготов-

ки — 0,5. 

Результаты моделирования представлены на 

рис. 5.

Для сравнительного анализа результатов мо-

делирования выберем точки вдоль образующей 

осесимметричной детали (рис. 6) и построим зави-

симость, отражающую значения толщины в этих 

точках (рис. 7). Для наглядности добавим на гра-

фик относительную заданную толщину детали, 

что позволит сделать вывод о полученном мини-

мальном отклонении толщины детали от задан-

ной, не превышающей 2,0 %. 

Рис. 4. Экспериментальная кривая упрочнения 

стали 12Х18Н10Т

Fig. 4. Experimental hardening curve of 12Kh18N10T steel

Рис. 5. Распределение толщины (мм) 

стенки осесимметричной детали 

Fig. 5. Distribution of wall thickness (mm) 

of an axisymmetric part

Рис. 6. Выбор точек по образующей осесимметричной 

детали

Fig. 6. Selection of points along the generatrix 

of an axisymmetric part
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Выводы

По результатам исследования были сделаны 

следующие выводы.

1. Максимальное расхождение данных модели-

рования и теоретических не превышает 1,5 %. Ми-

нимальная разнотолщинность наблюдается при 

угле пуансона 15,36°, а максимальная — при 16,79° 

(см. рис. 7). 

2. Сравнение результатов моделирования и тео-

ретических исследований по предложенной мето-

дике указывает на их удовлетворительное согласо-

вание. 

3. Было достигнуто необходимое распределе-

ние толщины (см. рис. 6): ее уменьшение от боль-

ших радиусов к меньшим с минимальным откло-

нением от заданного значения.
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Research article

Особенности формирования структуры сплавов 
системы Al–Ni–Zr, полученных при восстановлении 
оксидных соединений алюмотермией 
с применением СВС-металлургии
Х. Ри, Э.Х. Ри, М.А. Ермаков, Е.Д. Ким

Тихоокеанский государственный университет
680035, Россия, г. Хабаровск, ул. Тихоокеанская, 136
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Аннотация: Настоящая работа посвящена установлению закономерности влияния добавки циркония в количестве 2,21, 3,29, 
3,69 и 6,92 мас.% на структурообразование, характер распределения элементов и микротвердость структурных составляющих 
в сплавах системы Al–Ni–Zr, полученных алюмотермией с применением СВС-металлургии. Установлены и научно обосно-
ваны закономерности формирования структурных составляющих и их микротвердости от содержания циркония в сплавах 
Al–Ni (50 мас.% Ni). Методами электронной микроскопии и микрорентгеноспектрального анализа элементов идентифициро-
ваны структурные составляющие. Структура исходного сплава состоит из алюминидов никеля Al3Ni2 (β′-фаза) и Al3Ni. Леги-
рование сплава цирконием в количестве 2,21 мас.% приводит к кристаллизации циркониевого алюминида никеля Al2(Ni,Zr). 
При дальнейшем увеличении содержания циркония (более 2,21 мас.%) кристаллизуются комплексно-легированные интерме-
таллидные соединения – алюминиды Zr, W, Si и циркониды Ni. Установлена закономерность снижения растворимости Ni в 
алюминидах никеля Al3Ni2 и Al3Ni и их микротвердости по мере увеличения содержания циркония от 2,21 до 6,92 мас.% в спла-
вах Al–Ni–Zr. В алюминиде никеля с цирконием Al2(Ni,Zr) это способствует уменьшению растворимости Ni, Al и повышению 
концентраций Si и Zr. Легирование сплава Al–Ni цирконием в количестве более 2,21 мас.% способствует повышению твердости 
(HRA), несмотря на снижение микротвердости металлической основы (Al3Ni2, Al3Ni и Al2(Ni,Zr)). Основной причиной повыше-
ния твердости сплавов Al–Ni–Zr является кристаллизация комплексно-легированных интерметаллидов – алюминидов Zr, W, Si 
и цирконида никеля, обладающих, вероятно, повышенной микротвердостью. Таким образом, легирование сплава Al–Ni цирко-
нием позволяет получить пластичную металлическую основу из алюминидов никеля Al3Ni2, Al3Ni и Al2(Ni,Zr) и высокотвердые 
комплексно-легированные интерметаллиды.

Ключевые слова: сплав Al–Ni, сплав Al–Ni–Zr, структурообразование, микрорентгеноспектральный анализ, микротвердость, 
твердость, алюминиды никеля, СВС-металлургия.
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Features of formation of the Al–Ni–Zr system 
alloy structure obtained by reducing oxide compounds 
by aluminothermy using SHS metallurgy
Kh. Ri, E.Kh. Ri, M.A. Ermakov, E.D. Kim

Pacific National University
136 Tikhookeanskaya Str., Khabarovsk 680035, Russia

  Evgeniy D. Kim (jenya_1992g@mail.ru)

Abstract: This work is focused on establishing the regularity of the effect of zirconium (2.21; 3.29; 3.69 and 6.92 wt.% Zr) on structure 

formation, the nature of distribution of elements and the microhardness of structural components in the Al–Ni–Zr system alloys obtained by 
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Введение

Высокие стойкость к окислению и теплопровод-

ность алюминида никеля сыграли роль при его 

выборе в качестве материала для эксплуатации 

при высоких температурах, особенно в аэрокосми-

ческой, автомобильной и энергетической отраслях 

[1; 2]. В связи с недавними исследованиями по 

экономии топлива низкая плотность этого интер-

металлида является огромным дополнительным 

преимуществом. Интерметаллическая структура 

NiAl способствует структурной стабильности да-

же при критически более высоких температурах, 

которые имеют важное инженерное значение. Это 

стало возможным благодаря особой фазе структу-

ры B2, которая сохраняется даже до температуры 

плавления, что делает ее идеально подходящей для 

высокотемпературных конструкционных приме-

нений [3]. К сожалению, основным препятствием 

для разнообразной применимости этого интерме-

таллида являются плохие механические свойства 

при комнатной температуре, особенно его пла-

стичность и вязкость при разрушении. Были вы-

явлены нехватка систем скольжения и сложность 

их передачи через границы зерен как единствен-

ные «виновники» хрупкости NiAl [4].

На протяжении многих лет и в настоящее вре-

мя изучаются различные подходы к улучшению 

ограничений этого интерметаллида, чтобы мак-

симально использовать его многофункциональ-

ность. Исследователи включали пластичные фазы 

в хрупкую систему, использовали пути направлен-

aluminothermy using the SHS metallurgy. Regularities of the formation of structural components and their microhardness depending on the 

content of zirconium in Al–Ni alloys (50 wt.%) have been identified and scientifically substantiated. Structural components were identified by 

the methods of electromicroscopic studies and X-ray microanalysis of elements. The structure of the initial alloy consists of Al3Ni2 (β′-phase) 

and Al3Ni nickel aluminides. Zirconium doping of the alloy in the amount of 2.21 wt.% leads to crystallization of zirconium nickel aluminide 

Al2(Ni,Zr). With further increase in the content of zirconium (more than 2.21 wt.% Zr), complex alloyed intermetallic compounds crystalli-

ze – Zr, W, Si aluminides and Ni zirconides. A regularity was established in the decrease of the solubility of nickel in nickel aluminides Al3Ni2 

and Al3Ni and their microhardness as the zirconium content increases in the Al–Ni–Zr alloys from 2.21 to 6.92 wt.%. In nickel aluminide 

with zirconium Al2(Ni,Zr), this contributes to a decrease in the solubility of Ni, Al and increase in the concentration of Si and Zr. Zirconium 

doping of the Al–Ni alloy in the amount over 2.21 wt.% contributes to an increase in hardness (HRA), despite a decrease in the microhardness 

of the metal base (Al3Ni2, Al3Ni and Al2(Ni,Zr)). The main reason for increasing the hardness of the Al–Ni–Zr alloys is the crystallization 

of complex-alloyed intermetallides – Zr, W, Si aluminides and nickel zirconide, which probably have an increased microhardness. Thus, 

zirconium doping of the Al–Ni alloy makes it possible to obtain a plastic metal base from nickel aluminides Al3Ni2, Al3Ni and Al2(Ni,Zr) and 

complex-alloyed intermetallides with high hardness.

Keywords: Al–Ni alloy, Al–Ni–Zr alloy, structure formation, X-ray spectral microanalysis, microhardness, hardness, nickel aluminides, 

SHS metallurgy.
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ного затвердевания, уточняли размеры зерен, изу-

чали термическую обработку, добавляли редкозе-

мельные металлы и даже недавно интегрировали 

наноструктуры в матрицы NiAl [5—10]. Но в ана-

лизируемых работах нет информации по легирова-

нию сплавов системы Ni—Al редкими металлами, 

такими как Sc и Zr.

Между тем при старении в алюминиевых спла-

вах, легированных Sc, наблюдалось образование 

когерентных осадков L12. [11; 12], которые проде-

монстрировали высокую термическую стабиль-

ность, что дает возможность использования спла-

вов Al с Sc при более высоких температурах. При 

этом в структуре не выявлено нежелательное огру-

бение фаз, что благотворно сказывается на уве-

личении прочности при комнатной температуре 

и температурах термообработки. Цирконий, имея 

более низкий коэффициент диффузии, чем скан-

дий, также образует метастабильный когерентный 

осадок L12. Недостатком использования Zr явля-

ется еще меньшая максимальная растворимость в 

Al, чем Sc, — всего 0,078 ат.% [12], что ограничива-

ет использование этих легирующих элементов при 

реализации традиционной технологии производ-

ства NiAl.

Решением проблемы получения NiAl может 

являться перспективная технология самораспро-

страняющегося высокотемпературного синтеза 

(СВС), имеющая ряд экономических преимуществ 

[13]. Данный процесс позволяет формировать ар-



26

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2023  •  Т. 29  •  № 4 •  С. 24–34

Ри Х., Ри Э.Х., Ермаков М.А., Ким Е.Д. Особенности формирования структуры сплавов системы Al–Ni–Zr, полученных при восстановлении...

мирующие фазы в матричном сплаве. Метод ис-

пользуется для синтеза алюминидов никеля, явля-

ющихся металлической матрицей в современных 

функциональных материалах. Благодаря высокой 

температуре эндогенных процессов появляется 

возможность получения по короткой схеме литых 

композитных сплавов [14—21]. 

Использование высокотемпературных процес-

сов восстановления оксидов тугоплавких метал-

лов представляется экономически целесообраз-

ным [21—24]. Настоящее исследование является 

продолжением работы [22], где содержание Zr в 

сплаве Al—Ni—Zr варьировалось от 0 до 3,52 мас.%. 

Таким образом, задачей настоящей работы яв-

лялось получение легированных цирконием алю-

минидов никеля при их синтезе из оксидных со-

единений никеля и бадделеитового концентрата 

Дальневосточного региона методом СВС-метал-

лургии, а также исследование влияния циркония 

на структурообразование, ликвационные процес-

сы и микротвердость структурных составляющих 

сплава системы Al—Ni—Zr. 

Методики и материалы

Исходными веществами для шихты служили: 

— NiO (99,5 мас.%, ТУ 6-09-3642-74, ОСЧ 10-2);

— бадделеитовый концентрат (табл. 1);

— кальций фтористый CaF2 (98,0 мас.%, 

ТУ 2621-007-69886968-2015 с изм.1);

— NaNO3 (ХЧ, ГОСТ 4168-79);

— порошок алюминия (98,0 мас.%, ПА-4, 

ГОСТ 6058-73). 

Состав шихты в долевых частях был следую-

щим: Al : NiO : CaF2 : NaNO3 : ZrSiO4 = 10 : 10 : 12 :

: 6 : X, где X = 1,5, 2,0, 2,5 и 8,0 долевых частей 

ZrSiO4.

Металлотермическую плавку проводили в жа-

ропрочных металлических тиглях, футерованных 

огнеупорным материалом. Шихту готовили сме-

шиванием навески массой 50 г с размольными ша-

рами ∅ 40 мм в планетарной мельнице Pulverisette 3 

(«Fritch», Германия), представляющей собой гер-

метичную емкость объемом 0,5 л, при скорости 

500 об./мин в течение 15—20 мин. Эксперимент 

проводили на открытом воздухе. Шихту поджи-

гали при насыпной массе после вибрационного 

уплотнения. Реакцию инициировали электро-

запалом сверху. Далее реакция протекала без 

внешнего подогрева. В результате плавки образо-

вывались 2 слоя продуктов в виде металлической 

и шлаковой фаз, разделенных за счет гравитаци-

онного разделения и наличия в составе шихты 

фтористого кальция, выступающего в качестве 

флюса.

Для определения закономерности и усреднения 

полученных результатов проводили по 5 плавок на 

каждую концентрацию бадделеитового концен-

трата.

В рамках данной работы использовали образ-

цы с размерами исследуемой поверхности порядка 

1,5 см2 и высотой от 5 до 10 мм. Маркировку осу-

ществляли перманентным маркером. Для иссле-

дования равномерности распределения элементов 

по объему проводили обработку поверхности по-

перечного разреза. Фиксировали образцы путем 

горячей заливки в сплав Розе. Использовали абра-

зивное шлифование при помощи шлифовальных 

шкурок на вращающемся круге с уменьшением 

размера зерна после каждой обработки.

Для обеспечения более высокого качества ис-

следуемой поверхности применяли абразивную 

полировку при помощи фетровой ткани на враща-

ющемся круге и абразивных паст на основе окси-

да хрома с различным размером абразивных час-

тиц — от 9 до 1 мкм. Для удаления продуктов по-

лировки и других загрязнений с поверхности об-

разцов применяли ультразвуковую чистку в среде 

ацетона. 

Использованы следующие современные мето-

ды исследования:

— рентгенофазовый анализ сплавов с помощью 

дифрактометра ДРОН-7; 

— микрорентгеноспектральный анализ для оп-

ределения содержания элементов в различных 

структурных составляющих сплавов — на анали-

тическом исследовательском комплексе на базе 

FE-SEM SU-70 («Hitachi», Япония) с энергодиспер-

сионной (Thermo Scientific Ultra Dry) и волновой 

(Thermo Scientific Magna Ray) приставками;

Таблица 1. Состав бадделеитового концентрата, мас.%

Table 1. Composition of baddeleyite concentrate, wt.%

ZrO2 CaO SiO2 Fe2O3 Р2О5 TiO2 WO3 Примеси

72,83 0,86 10,28 0,89 10,19 0,25 2,35 1,35
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— испытания на микротвердость (H50) по 

стандартной методике на приборе HMV-G21DT 

(«Shimadzu», Япония);

— оценка пористости методом гидростати-

ческого взвешивания на аналитических весах 

AUW-220D («Shimadzu», Япония);

— испытания на твердость HRA по стандартной 

методике на твердометре Метолаб 100 (Россия).

Основные результаты 
и их обсуждение

Синтез сплава протекает через стадию восста-

новления исходных оксидов циркония и никеля, 

сопровождается формированием интерметалли-

дов и суммарно, с определенной долей приближе-

ния, может быть представлен следующими уравне-

ниями химических реакций [13]:

3/4 ZrO2 + Al = 3/4 Zr + 1/2 Al2O3,  (1)

3 Al + Zr = Al3Zr,  (2)

3NiO + 2Al = 3Ni + Al2O3,  (3)

4Al + W = Al4W.  (4)

Значения энергии Гиббса составляют ΔG1000К =

= –39 кДж/моль у реакции (1), –28 кДж/моль (2), 

–105 кДж/моль (3) и –254 кДж/моль (4).

Исследовалось влияние переменного содержа-

ния циркония на структурообразование, характер 

распределения элементов в структурных состав-

ляющих сплава Al—Ni (50 мас.% Ni), полученного 

методом СВС-металлургии. Во всех синтезиро-

ванных слитках на вертикальных срезах в нижней 

половине наблюдалась плотная структура без пор, 

в верхней половине пористость составляла поряд-

ка 20 %. 

Дифрактограммы всех сплавов (рис. 1) имеют 

одинаковый характер и набор пиков. Разница за-

Рис. 1. Дифрактограммы сплавов Al–Ni–Zr

Содержание Zr, мас.%: 0 (а), 2,21 (б), 3,29 (в), 3,69 (г), 

6,92 (д)

Fig. 1. Diffraction patterns of Al–Ni–Zr alloys

Zr content, wt. % 0 (a), 2.21 (б), 3.29 (в), 

3.69 (г), 6.92 (д)

a

в г

б

д
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Точки 

анализа 

элементов

Структурные 

составляющие

Содержание, ат.%

Al Ni

1–3 Al3Ni2

61,15 38,85

Al61,15Ni38,95 = Al1,57Ni = Al3,14Ni2  Al3Ni2

4–6 Al3Ni
74,56 25,44

Al74,56Ni25,44 = Al2,43Ni  Al3Ni

Рис. 2. Микроструктура и распределение элементов 

в структурных составляющих сплава Al–Ni

Fig. 2. Microstructure and element distribution in structural 

components of the Al–Ni alloy

Рис. 3. Микроструктура и точки 

анализа элементов в структурных 

составляющих сплава Al–Ni–Zr

Содержание Zr, мас.%: 2,21 (I), 3,29 (II), 

3,69 (III), 6,92 (IV)

Fig. 3. Microstructure, points of element 

analysis in structural components 

of the Al–Ni–Zr alloy

Zr content, wt. % 2.21 (I), 3.29 (II), 3.69 (III), 

6.92 (IV)a

I

II

III

IV

в

г

е ж

б

д
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метна в относительной интенсивности рефлексов, 

что, вероятно, указывает на неодинаковые кри-

сталлизационные процессы и преимущественный 

рост вдоль определенных атомных плоскостей. 

Идентифицирована фаза NiAl3. Соединения с 

цирконием не обнаружены, что обусловлено ма-

лыми концентрациями данного металла в исход-

ной смеси.

В исходном сплаве при кристаллизации в ходе 

СВС-процесса формируются следующие струк-

турные составляющие (рис. 2). Алюминид нике-

ля Al3Ni2 представляет β′-фазу — твердый раствор 

Ni в AlNi, находится в области левее сингулярной 

точки кристаллизации AlNi. Его кристаллы име-

ют светлый оттенок и многогранную форму в виде 

зерен. Кристаллы Al3Ni имеют серый оттенок и за-

нимают основную площадь на шлифе. 

На рис. 3 представлены микроструктуры и точ-

ки анализа в структурных составляющих образ-

цов сплава Al—Ni—Zr, содержащих 2,21, 3,29, 3,69 

и 6,92 мас.% циркония. С увеличением его содер-

жания происходит усложнение структуры сплава 

с уменьшением общей объемной доли матричного 

сплава Al3Ni и повышением плотности армирую-

щих интерметаллидных фаз с цирконием. 

В табл. 2 представлены элементный и фазо-

Рис. 4. Влияние циркония на состав и микротвердость алюминидов никеля в сплавах Al–Ni

а – твердость, б – микротвердость матричных фаз, в – Al и Ni в Al3Ni2, г – Al и Ni в Al3Ni2, д – Al, Ni, Si в Al2(Ni, Zr), 

е – Ni + Zr и Si в Al2(Ni, Zr) 

Fig. 4. Effect of zirconium on the composition and microhardness of nickel aluminides in Al–Ni alloys

a – hardness, б – microhardness of matrix phases, в – Al and Ni in Al3Ni2, г – Al and Ni in Al3Ni2, д – Al, Ni, Si in Al2(Ni,Zr), 

е – Ni + Zr and Si in Al2(Ni,Zr)
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вый составы структурных составляющих синте-

зированных сплавов. Как видно, во всех образцах 

идентифицированы фазы NiAl3 и Ni2Al3. Легиро-

вание цирконием усложняет фазовый состав спла-

ва: во всех образцах формируется фаза Al2(Ni, Zr), а 

с увеличением добавки циркония более 2,21 мас.% — 

Al2(Ni, Zr, V, Hf, Ti), Al3(Zr, Ni, W, V, Ti, Fe), 

Zr4(Al, Ni, Hf, Ti), Zr3(Al, Ni, Hf, Ti) и Al(Si, Ni, V, 

Mn, Cr, W).

Из рис. 4, а следует, что увеличение содержания 

циркония в сплаве Al—Ni способствует экстре-

мальному изменению твердости с минимальным 

ее значением при 2,21 мас.% Zr. Для выяснения 

причин этого исследовалось влияние циркония 

на микротвердость структурных составляющих 

Al3Ni2, Al3Ni и Al2(Ni,Zr).

Установлено, что микротвердость Al3Ni2 (β′-фа-

зы) и Al3Ni монотонно уменьшается до 6,92 мас.% 

Zr (см. рис. 4, б). Это обусловлено снижением 

растворимости никеля по мере повышения кон-

центрации циркония (рис. 4, в—г). В соединении 

Al2(Ni,Zr) кроме низкого содержания никеля на-

блюдается повышенное содержание циркония 

(рис. 4, д). Кроме того, суммарное их количество 

Ni + Zr уменьшается, а концентрация кремния су-

щественно возрастает в Al2(Ni,Zr) (рис. 4, е). 

Таким образом, с увеличением содержания 

циркония в сплаве Al—Ni уменьшается микро-

твердость Al3Ni2, Al3Ni и Al2(Ni, Zr), так как рас-

творимость Ni и Ni + Zr падает.

Основной причиной повышения твердости 

сплавов системы Al—Ni—Zr при легировании 

2,21—6,92 мас.% Zr является кристаллизация до-

полнительных интерметаллидных соединений 

(алюминидов Zr, W, Si и цирконидов никеля), об-

ладающих высокой микротвердостью (табл. 3).

Таким образом, путем легирования сплава 

Al—Ni цирконием (более 2,21 мас. %) можно полу-

чить пластичную металлическую основу из Al3Ni2, 

Al3Ni, Al2(Ni, Zr) и высокотвердые интерметал-

лидные фазы Al2(Ni, Zr, V, Hf, Ti), Al3(Zr, Ni, W, V, 

Ti, Fe), Zr4(Al, Ni, Hf, Ti), Zr3(Al, Ni, Hf, Ti), Al(Si, 

Ni, V, Mn, Cr, W), повышающие твердость сплавов 

системы Al—Ni—Zr.

Выводы

1. Методами электронно-микроскопических 

исследований и микрорентеноспектрального ана-

лиза элементов идентифицированы структурные 

составляющие в сплавах системы Al—Ni—Zr, со-

держащих 2,21, 3,29, 3,69 и 6,92 мас.% Zr.

2. Независимо от содержания циркония в спла-

ве Al—Ni—Zr кристаллизуются Al3Ni2 (β′-фаза), 

Al3Ni и Al2(Ni, Zr). Кроме них в исследованном 

сплаве кристаллизуются различные интерметал-

лиды, отличающиеся по стехиометрии и химиче-

Таблица 3. Кристаллизация интерметаллидных 
соединений в зависимости от содержания циркония 
в сплавах Al–Ni–Zr

Tablе 3. Crystallization of intermetallide compounds 

depending on the content of zirconium in Al–Ni–Zr alloys

Zr, мас.% Соединение Состав, ат.%

3,29 Al3(Zr, Ni, W, V, Ti, Fe)

72,6 Al

4,05 Ni

0,28 Ti

0,835 V

21,19 Zr

0,32 Fe

1,0 W

3,29 Al2(Zr, Ni, V, Hf, Ti)

64,6 Al

21,79 Ni

11,55 Zr

0,6 Ti

0,75 V

0,7 Hf

3,69 Zr4(Al, Ni, Hf, Ti)

9,01 Al

7,92 Ni

0,94 Ti

79,27 Zr

2,93 Hf

3,69 Zr3(Al, Ni, Hf, Ti)

25,6 Al

11,45 Ni

0,56 Ti

59,76 Zr

2,63 Hf

6,92 Al2(Si, W, Ni, V, Ti, Mn)3

39,06 Al

9,37 Ni

0,97 Cr

3,85 V

30,5 Si

0,75 Fe

1,0 Mn

12,95 W

1,58 Ti

6,92 Al(Zr, Ni, Hf, Ti)

52,56 Al

17,34 Ni

28,41 Zr

1,43 Hf

0,26 Ti
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скому составу: алюминиды циркония, вольфрама, 

кремния и цирконид никеля.

3. Установлена закономерность изменения рас-

творимости никеля в Al3Ni2 (β′-фазе) и Al3Ni, а 

также никеля с цирконием в Al2(Ni, Zr) при повы-

шении содержания циркония в сплаве Al—Ni—Zr:

— уменьшается количество никеля в Al3Ni2 и 

Al3Ni;

— снижаются концентрации Ni, Al и Ni + Zr в 

Al2(Ni, Zr);

— содержание кремния, наоборот, возрастает.

4. Установлена закономерность уменьшения 

микротвердости Al3Ni2, Al3Ni и Al2(Ni, Zr) в за-

висимости от содержания циркония в сплаве Al—

Ni—Zr.

5. Легирование сплава Al—Ni цирконием (бо-

лее 2,21 мас. %) способствует повышению твердо-

сти, несмотря на уменьшение микротвердости ме-

таллической основы Al3Ni2, Al3Ni и Al2(Ni,Zr)

6. Основной причиной повышения твердости 

сплавов Al—Ni—Zr является кристаллизация ком-

плексных интерметаллидных фаз — алюминидов 

Zr, W, Si и цирконидов Ni. Таким образом, обеспе-

чивается структура, соответствующая принципу 

Шарпи.

7. В связи с развитостью структуры и фазово-

го состава, а также повышением твердости можно 

предположить, что сплавы с добавкой 6,92 мас.% 

Zr являются наиболее жаропрочными и износо-

стойкими из синтезированных, что, в свою оче-

редь, можно использовать в условиях повышенно-

го износа и высоких температур.
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Аннотация: Разработаны подходы к оптимизации режима селективного лазерного плавления (СЛП) для получения пористых ма-

териалов из сплава Ti–6Al–4V медицинского назначения с тонкими конструкционными элементами и низким уровнем дефектной 

пористости. Улучшенное проплавление тонких элементов с применением разработанных экспериментальных режимов СЛП до-

стигается за счет значительного снижения расстояния между проходами лазера (с 0,11 до 0,04–0,05 мм), а баланс между плотностью 

энергии лазера и скоростью построения скомпенсирован путем изменения скорости пробега и мощности лазера. Результаты изу-

чения дефектной пористости и твердости образцов, изготовленных по экспериментальным режимам СЛП, позволили установить 

3 наиболее перспективных набора параметров, один из которых выбран для исследования механических свойств в сравнении со 

стандартным режимом СЛП. Для этого исследования разработаны и изготовлены образцы на основе структур типа ромбического 

додекаэдра и полиэдра Вороного пористостью 70–75 %. Установлено, что снижение уровня дефектной пористости с 1,8 % до 0,6 %, 

обеспеченное применением разработанного режима СЛП, способствует значительному повышению прочностных характеристик 

материала. Увеличение условного предела текучести ромбического додекаэдра с 76 до 132 МПа и Вороного с 66 до 86 МПа. При этом 

сохраняется низкий модуль Юнга (1–2 ГПа), соответствующий уровню жесткости губчатой костной ткани.
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for medical applications
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Abstract: This article describes approaches to the optimization of regimes of selective laser melting (SLM) used in the fabrication of porous 

materials from medical grade Ti–6Al–4V alloy with thin structural elements and a low level of defect porosity. Improved fusion of thin 
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Введение

Селективное лазерное плавление (СЛП), за-

ключающееся в послойном сплавлении металли-

ческого порошка под воздействием движущегося 

лазерного луча, получило широкое распростране-

ние при производстве медицинских имплантатов 

и инструментов за счет быстрого перехода к изго-

товлению, большей свободы в конструировании 

изделий и высокой точности их геометрии. Для 

изготовления имплантатов методом СЛП широко 

используется стандартизированные медицинские 

сплавы Ti—6Al—4V, Ti—6Al—7Nb [1; 2], а также 

сплавы с памятью формы Ti—Ni, Ti—Zr—Nb меди-

цинского назначения [3; 4]. 

Преимуществом СЛП перед традиционными 

методами производства в медицинской отрасли, 

помимо облегчения в изготовлении индивиду-

альных имплантатов, также является возмож-

ность получения пористых структур с заданны-

ми геометрией и размером ячеек. Применение 

пористых структур обусловлено необходимостью 

имитации строения костной ткани и ее свойств 

(модуль Юнга, прочность на сжатие, биологи-

ческая совместимость, склонность к врастанию 

костной ткани) [5]. Прорастание костной ткани 

в имплантат является одним из наиболее важных 

свойств и обеспечивает надежную механическую 

связь с костью [6; 7]. Это свойство определяется 

такими макроструктурными параметрами, как 

пористость (доля пустот от общего объема изде-

лия), размеры, геометрическая форма и распре-

деление пор.

Разработке новых и оптимизации геометрии 

существующих пористых структур для костных 

имплантатов посвящено в последнее десятилетие 

большое количество работ [8—11]. Можно выде-

лить два подхода к созданию таких структур:

elements based on SLM regimes is achieved due to a significant decrease in the distance between laser passes (from 0.11 to 0.04–0.05 mm). 

Moreover, the balance between the laser energy density and building rate is compensated by changing the laser speed and laser power. 

The results of the study of defect porosity and hardness of samples fabricated according to experimental SLM regimes allowed three 

promising sets of parameters to be defined. One was selected for studying mechanical properties in comparison with the reference SLM 

regime. In the aims of this study, the samples were developed and fabricated using the structures of rhombic dodecahedron and Voronoi 

types with a porosity of 70–75 %. The decrease in defect porosity was established at 1.8 % to 0.6 %, depending on the SLM regime. 

This promotes a significant increase in strength properties of the material, including an increase in the yield strength of rhombic 

dodecahedron from 76 to 132 MPa and the Voronoi structure from 66 to 86 MPa. The low Young module (1–2 GPa) remains, corresponding 

to the rigidity level of spongy bone tissue.
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— непараметрическое построение, когда струк-

тура создается на основе геометрии единичного 

элемента;

— параметрическое построение, когда приме-

няется алгоритм, имеющий входные данные в ви-

де параметров пористой структуры (пористость, 

размер пор), а структура генерируется с некоторым 

элементом случайности, основываясь на матема-

тических выражениях [5]. 

Среди существующего разнообразия типов по-

ристых структур для исследования были выбраны 

две: ромбический додекаэдр (Д, непараметриче-

ское построение) и полиэдры Вороного (В, пара-

метрическое построение). Материалы на основе 

ячейки типа Д отличаются однородностью макро-

структуры и высокими прочностными свойствами 

во всех направлениях [12]. Структура В отличается 

меньшей однородностью, но по морфологии схожа 

с реальной костной тканью [13]. Она формируется 

при помощи создания сетчатой структуры, осно-

ванной на соединении случайных дискретных то-

чек перемычками в соответствии с определенным 

алгоритмом [14].

Повышение комплекса функциональных и ме-

ханических свойств материалов, получаемых ме-

тодом СЛП, связано с минимизацией внутренних 

дефектов материала в виде пор в перемычках. Де-

фектная пористость формируется вследствие не-

достаточной или чрезмерной плотности энер-

гии, определяющей условия плавления порошка 

[15]. Для устранения дефектной пористости необ-

ходимо правильно подобрать параметры СЛП [4]. 

Применительно к пористым структурам, где тол-

щина внутренних элементов конструкции («пе-

ремычек») составляет 200—300 мкм, проблема 

дефектной пористости, так же как и точности гео-
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метрии, приобретает особое значение с точки зре-

ния повышения прочностных характеристик из-

делий [16]. Решением этой проблемы может быть 

корректировка траектории движения лазера путем 

уменьшения расстояния между его проходами, ко-

торая, в свою очередь, требует изменения других 

параметров СЛП для обеспечения оптимальной 

плотности энергии. 

Данная работа посвящена совершенствованию 

режима СЛП для изготовления пористых струк-

тур типа Д и В с тонкими элементами конструк-

ции и низким уровнем дефектной пористости из 

сплава Ti—6Al—4V (ASTM F3001) медицинского 

назначения.

Материалы и методы исследования

В качестве исходного материала был исполь-

зован порошок сплава Ti—6Al—4V («AP&C a GE 

Additive Company», Канада). Согласно специ-

фикации по стандарту ASTM B822 он обладал 

следующим распределением частиц по разме-

рам: d10 = 23 мкм, d50 = 35 мкм, d90 = 47 мкм. 

По стандарту ASTM B213 текучесть и насыпная 

плотность составляли 25 с/50 г и 2,55 г/см3 соот-

ветственно. Для изготовления эксперименталь-

ных образцов использовали лазерную установку 

TRUPRINT1000 («TRUMPF Gruppe», Германия), 

оборудованную иттербиевым лазером мощно-

стью PL = 175 Вт с диаметром пятна 30 мкм и мак-

симальной скоростью движения v  3000 мм/с. 

Для управления режимами СЛП можно варьиро-

вать толщину слоя порошка (t) и шаг сканирова-

ния (h), определяемый расстоянием между прохо-

дами лазера в одном слое. 

Согласно рекомендации производителя — ком-

пании TRUMPF (Германия), для изготовления 

изделий из указанного порошка применяется 

стандартный режим (далее T), включающий два 

набора параметров: для построения основной 

(внутренней) и контурной (внешней) частей изде-

лия (табл. 1). 

Основной режим формируется «штриховкой» 

с определенным шагом для построения большей 

части изделия и должен отвечать требованиям 

оптимального проплавления порошкового слоя 

для обеспечения низкой дефектной пористо-

сти (pd). Контурный режим имеет один проход 

по контуру объекта в каждом слое и служит для 

обеспечения необходимого качества поверхно-

сти изделия. Для оптимизации параметров СЛП 

принято использовать приведенные характери-

стики: плотность энергии (E) и скорость постро-

ения (BR), рассчитываемые по следующим фор-

мулам [17]:

  (1)

BR = vht. (2)

После изготовления все образцы подвергали 

термической обработке в вакуумной печи по стан-

дартному режиму: отжиг при температуре 1010 °C 

(45 мин) с последующим охлаждением в печи. 

После термической обработки образцы срезали с 

платформы методом электроэрозионной резки.

Для оценки дефектной пористости методом ме-

таллографического анализа готовили шлифы пу-

тем многоступенчатой шлифовально-полироваль-

ной обработки в два этапа:

— механическая шлифовка на абразивной 

SiC-бумаге c крупностью абразива от P320 до 4000;

— полировка с использованием суспензии 

на основе оксида кремния с размером частиц 

0,05 мкм. 

Шлифы анализировали на металлографиче-

ском микроскопе «VERSAMET-2» («UNITRON», 

Япония) при 50-кратном увеличении. Получен-

ные фотографии микроструктуры обрабатывали 

при помощи программного обеспечения ImageJ 

(«Wayne Rasband» (NIH), США). По отношению 

площади темных участков (пор) ко всей площади 

микрофотографии определяли дефектную пори-

стость участка.

Пористость экспериментальных образцов (p) 

определяли путем взвешивания с использованием 

Tаблица 1. Параметры режимов СЛП, рекомендованные производителем

Table 1. Parameters of SLM regimes recommended by the manufacturer

Режим PL, Вт t, мм h, мм v, мм/с E, Дж/мм2 BR, см3/ч

Основной 155 0,02 0,11 1200 58,71 9,50

Контурный 75 0,02 – 1000 – –
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плотности компактного сплава Ti—6Al—4V, кото-

рую вычисляли по формуле

  (3)

где ρpor — плотность пористого образца, а ρmon =

= 4,47 г/см3 — плотность сплошного сплава Ti—

6Al—4V.

Плотность пористых образцов оценивали пу-

тем их взвешивания и расчета по формуле

  (4)

где mpor — масса образца, г; Vstl — объем модели, см3.

Рентгеноструктурный анализ проводили с ис-

пользованием рентгеновского дифрактометра 

D8 ADVANCE («Bruker», Германия) при комнатной 

температуре в CuKα-излучении в диапазоне углов 

2θ = 30°÷80°. Микроструктуру образцов изучали 

на электронном сканирующем микроскопе VEGA 

LMH («TESCAN», Чехия), оборудованном устрой-

ством дифракции обратного рассеяния электро-

нов (EBSD).

Твердость образцов по Виккерсу определяли с 

помощью твердомера Metkon Metallography («Met-

kon», Турция), выполняя не менее 5 измерений на 

каждый образец при нагрузке 1 кг с временем вы-

держки 10 с.

Механические свойства образцов пористых 

структур в форме цилиндров диаметром 14,0—

14,5 мм и высотой 7,0—7,5 мм оценивали по ре-

зультатам испытаний на одноосное сжатие. Ис-

пытания проводили на испытательной машине 

Instron 5966 («Instron — Division of ITW Ltd.», США) 

со скоростью деформации 2 мм/мин до достиже-

ния величины относительной деформации 50 %. 

По полученным кривым деформации определяли 

значения модуля Юнга (E), условного предела те-

кучести (σ0,2) и условного предела прочности (σв). 

Для испытаний использовали по 3 образца на 

каждую экспериментальную точку. Рассчитанные 

значения механических свойств усредняли. По-

грешность измерения определяли как стандарт-

ное отклонение.

Результаты и их обсуждение

Выбор параметров пористых структур 
и создание моделей

Как было описано выше, для изучения в данной 

работе были выбраны пористые структуры двух 

типов — Д и В. Их геометрические характеристики 

выбирали, исходя из анализа литературы и опи-

раясь на требования к пористым структурам для 

обеспечения остеоинтеграции, а также на техно-

логические возможности изготовления [8]. 

Выбор оптимального размера пор ограничен 

весьма широким интервалом D = 0,1÷1,0 мм [18]. 

Известно, что размеры пор D = 0,1÷0,2 мм доста-

точны для размещения отдельных остеоподобных 

клеток (остеобластов), значения D = 0,2÷0,6 мм 

позволяют обеспечить колонизацию остеобластов, 

а увеличение размера пор выше 0,6 мм способству-

ет васкуляризации, образованию новых кровенос-

ных сосудов и костной ткани [8, 10]. 

Очевидно, что чем выше пористость материа-

ла, тем больше внутренний свободный объем для 

костной ткани. Однако, согласно работам [19, 20], 

при значениях пористости p > 75 % прочностные 

показатели пористых структур значительно дегра-

дируют до уровней ниже свойств костной ткани. 

Толщина тонких внутренних элементов кон-

струкции («перемычек») во многом определяет 

пористость конечной структуры и ограничена воз-

можностями СЛП. Согласно данным [8; 9] мини-

мальный размер таких элементов для обеспечения 

высокой точности составляет 0,20—0,25 мм. Учи-

тывая указанные требования и используя про-

граммное обеспечение Materialise 3-matic (Бель-

гия), были созданы модели пористых структур и 

цилиндрических образцов для последующего из-

готовления и оценки их механических свойств (см. 

рис. 1). Для определения параметров получающих-

ся пористых структур (пористость (р), размер пор 

(D) и толщина перемычек (h)) CAD-модели анали-

зировали с помощью программного обеспечения 

VGStudio MAX 3.1 (Германия). Параметры разра-

ботанных пористых структур приведены в табл. 2.

Перемычки структуры с ячейкой типа Д имеют 

одинаковую толщину, их расположение под углом 

45° относительно осей обеспечивает однородность 

механических свойств по всем направлениям 

(см. рис. 1). В элементе структуры типа В аналогич-

Таблица 2. Параметры разработанных моделей 
пористых структур

Tablе 2. Parameters of the developed models of porous 

structures

Тип 

структуры

Размер 

перемычек, мм

Размер 

пор, мм

Пористость, 

%

Д ~0,26 0,4–0,5 ~75,3

В 0,20–0,25 0,2–0,8 ~75,5
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ного размера наблюдаются перемычки с перемен-

ной толщиной, их расположение выглядит хаотич-

но. За счет рандомизации при генерации подобной 

структуры поры также имеют различные размеры.

Разработка экспериментальных 
режимов СЛП

Как видно из табл. 1, шаг сканирования лазера 

составляет 0,11 мм, что для построения тонких эле-

ментов конструкции является слишком большим, 

поскольку он сопоставим с размером перемычки 

(0,25 мкм) (см. рис. 2). Поэтому для построения 

разработанных пористых структур были выбра-

ны основные режимы СЛП с шагом сканирования 

0,04 и 0,05 мм. Как видно из рис. 2, такая страте-

гия движения лазера позволяет более эффективно 

применять основной режим при построении эле-

ментов малых размеров за счет увеличения коли-

чества проходов лазера внутри перемычек. 

При разработке экспериментальных режимов 

СЛП значения плотности энергии и скорости 

Рис. 1. Элементарная ячейка структуры типа Д (а) и элемент структуры В аналогичного размера (б), 

а также модели экспериментальных образцов пористых структур Д (в) и В (г) для механических испытаний

Fig. 1. Elementary cell of D type structure (a) and cell of V type structure of similar size (б), models of experimental samples 

of porous structures D (в) and V (г) for mechanical tests

Рис. 2. Схемы траекторий движения лазера 

при построении цилиндра диаметром 0,25 мм 

в двух разных сечениях при использовании режимов 

с шагом сканирования 0,11, 0,05 и 0,04 мм

Fig. 2. Schematic view of laser trajectories when plotting 

a cylinder with a diameter of 0.25 mm in two different sections 

using SLM regimes with a scanning step of 0.11, 0.05 

and 0.04 mm

a

в г

б
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построения режима от производителя приняли за 

ориентир, так как эти условия позволяют получать 

изделия с низким уровнем дефектной пористости 

(менее 0,5 %). Далее, опираясь на данные работы 

[17], на графике зависимости плотности энергии 

от скорости построения была отмечена условная 

область, соответствующая сочетанию параметров 

СЛП для получения изделий с минимальным ко-

личеством внутренних дефектов (рис. 3). В каче-

стве дополнительного ограничения при подборе 

параметров СЛП выступает предельная скорость 

построения изделий (вертикальные линии на 

рис. 3), которая определяется шагом сканирова-

ния (0,04 и 0,05 мм) и предельной скоростью ска-

нирования. В результате подбора параметров СЛП 

были разработаны 9 экспериментальных режимов 

(табл. 3), которые показаны на карте их зависимо-

сти от плотности энергии и скорости построения 

(см. рис. 3).

Исследование дефектной пористости 
и твердости образцов, изготовленных 
по экспериментальным режимам СЛП

С применением разработанных режимов было 

изготовлено 9 образцов в форме куба 3×3×3 мм, 

внешний вид которых представлен на рис. 4. Вид-

но, что образец, полученный по режиму 2, визуаль-

но отличается наличием дефектов на поверхности. 

Этот режим с минимальным значением BR являет-

ся крайним на графике зависимости от плотности 

энергии и скорости построения (см. рис. 3).

Результаты измерения дефектной пористости 

(pd) и твердости образцов, полученных с исполь-

зованием экспериментальных режимов и в стан-

дартных условиях (T), представлены на рис. 5. 

Высокий уровень значений pd коррелирует с боль-

шой погрешностью измерения твердости HV, что 

объясняется попаданием индентора в непосред-

ственной близости от пор. Материал, изготовлен-

ный по режимам 1, 5 и 7, обладает наиболее низкой 

дефектной пористостью и высокой твердостью, 

сопоставимыми с уровнем этих характеристик 

для сплава, полученного по режиму T. Следует 

отметить, что эти режимы соответствуют доста-

точно узкому диапазону параметров (E = 58,6÷
÷66,5 Дж/мм2, BR = 8,4÷9,5 см3/ч). Учитывая ре-

зультаты измерений, а также минимальный шаг 

Рис. 3. Карта распределения экспериментальных 

(т. 1–9) и стандартного (Т) режимов СЛП 

в зависимости от плотности энергии и скорости 

построения

Условная область перспективных режимов СЛП выделена серым

Fig. 3. Distribution map of experimental (1–9) 

and standard (T) SLM regimes as a function of energy 

density and building rate

The conditional area of promising SLM regimes is highlighted in gray

Таблица 3. Параметры разработанных экспериментальных режимов СЛП и стандартного режима T

Tablе 3. Parameters of the developed experimental SLM regimes and standard regime T

Режим СЛП PL, Вт h, мм v, мм/с E, Дж/мм2 BR, см3/ч

1 136 0,04 2900 58,62 8,35

2 143 0,04 2600 68,75 7,49

3 160 0,04 2900 68,97 8,35

4 140 0,05 2860 48,95 10,3

5 155 0,05 2630 58,94 9,47

6 155 0,05 2250 68,89 8,10

7 175 0,05 2630 66,54 9,47

8 135 0,05 2630 51,33 9,47

9 167 0,05 2860 58,39 10,3

Т 155 0,11 1200 58,71 9,50
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сканирования (0,04 мм), для дальнейшего иссле-

дования и изготовления пористых структур был 

выбран режим 1 в сопоставлении со стандартными 

условиями T.

Исследование фазового состава 
и микроструктуры

Результаты ренгенографического анализа спла-

ва, изготовленного по режимам T и 1, до и после 

термической обработки (ТО) представлены на 

рис. 6. Во всех случаях сплав находится в однофаз-

ном состоянии низкотемпературной гексагональ-

ной плотноупакованной (ГПУ) α-фазы. Явных 

рентгеновских линий высокотемпературной ОЦК 

β-фазы на рентгеновских дифрактограммах не об-

наружено. 

Исследование микроструктуры сплава после 

СЛП по двум режимам и последующей термообра-

ботки, выполненное с помощью дифракции об-

ратного рассеяния электронов в плоскости, парал-

лельной плоскости построения (рис. 7), показало, 

что изменение режима не привело к изменению 

структурного состояния материала. Микрострук-

тура представлена преимущественно пластинами 

α-фазы толщиной 1—5 мкм, сформированными в 

результате β → α-превращения в ходе охлаждения 

после отжига. Контуры пакетов из пластин α-фа-

зы представляют собой бывшие (унаследованные) 

Рис. 4. Внешний вид образцов, полученных по экспериментальным режимам СПЛ 1–9 (см. табл. 3), 

с поддержками на платформе

Fig. 4. External view of samples obtained according to the experimental SLM regimes 1–9 (see Table 3), with supports 

on the platform

Рис. 5. Дефектная пористость и твердость образцов, полученных по экспериментальным режимам 1–9, 

в сопоставлении со стандартным режимом T

Fig. 5. Defect porosity and hardness of samples obtained by experimental regimes 1–9, compared with the standard regime T
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границы зерен высокотемпературной β-фазы, в 

пределах которых пакеты образовались. 

Фазовое состояние и микроструктура сплава 

полностью соответствуют полученным по стан-

дартному режиму СЛП после ТО в проведенном 

ранее исследовании этого сплава [20].

Исследование макроструктуры 
и механических свойств пористых структур

Макроструктура пористых образцов, получен-

ных по режиму 1, представлена на рис. 8. На вну-

тренней поверхности наблюдается значительное 

количество приплавленных гранул порошкового 

материала. В нижней части образцов этих частиц 

гораздо больше, что объясняется особенностя-

ми процесса СЛП и согласуется с наблюдениями 

других исследователей [21]. Гранулы на поверх-

ности создают концентраторы напряжений, спо-

собствуют зарождению усталостных трещин и 

снижают усталостную прочность материала, по-

этому их нужно удалять [21]. Кроме того, их при-

сутствие затрудняет количественную оценку точ-

ности геометрии тонких структурных элементов 

конструкции.

Рис. 6. Рентгеновские дифрактограммы образцов, полученных по режимам T и 1, до и после термообработки

Fig. 6. X-ray diffraction patterns of samples obtained by regimes T and 1, before and after heat treatment

Рис. 7. Микроструктура образцов, полученных по режимам T (а) и 1 (б), после термообработки

Fig. 7. Microstructure of samples obtained by regimes T (a) and 1 (б), after heat treatment

a б



Izvestiya. Non-Ferrous Metallurgy  •  2023  •  Vol. 29  •  No. 4 •  P. 35–47

43

Sheremetyev V.A., Lezin V.D., Kozik M.V., Molchanov S.A. Improvement of selective laser melting regimes for the fabrication of Ti–6Al–4V...

Количественную оценку дефектной пористо-

сти и геометрии проводили, анализируя снимки 

в нескольких сечениях образца, полученные с по-

мощью световой электронной микроскопии (см. 

рис. 9). Качественная оценка изображений показала 

различие в уровне дефектной пористости между 

образцами, изготовленными по режимам T и 1. 

В результате количественного анализа дефект-

ной пористости установлено, что у структур, полу-

ченных по режиму 1, она в 3 раза ниже, чем у об-

разцов, изготовленных по режиму производителя, 

и составляет около 0,6 % (см. рис. 9, д). 

Толщина перемычек структуры типа Д, из-

меренная по микрофотографиям, составляет 

265±15 мкм и 245±14 мкм для режимов 1 и T. Раз-

личия значений дефектной пористости и среднего 

размера перемычек отражаются на общей пори-

стости образцов: p = 72,3±1,2 % для режима T и p =

= 70,0±1,0 % для режима 1.

Диаграммы деформации сжатием образцов 

пористых структур типа Д и В, изготовленных по 

двум режимам, представлены на рис. 10. Условный 

предел прочности (σв) определяли по точке пер-

вого резкого снижения напряжения, что соответ-

ствует первичному разрушению одного из рядов 

перемычек пористой структуры.

Сравнение механических свойств пористых 

структур показывает, что применение разработан-

ного режима приводит к значительному повыше-

нию прочностных характеристик: увеличение ус-

ловного предела текучести с 76 до 132 МПа для Д 

и с 66 до 86 МПа для В (см. рис. 10 и табл. 4). Такое 

различие в прочности двух типов структур связа-

но с более оптимальной конструкцией Д [5]. Сле-

дует отметить, что модуль Юнга при достаточно 

существенном повышении прочности изменяется 

незначительно и остается в диапазоне 1—2 ГПа, 

что соответствует этому показателю для губчатой 

Рис. 8. Макроструктура образцов пористых структур типа Д (а, б) и В (в, г), полученных по режиму 1

а, в – вид сверху, б, г – снизу

Fig. 8. Macrostructure of samples of porous structures of D type (a, б) and V type (в, г), obtained by regime 1

a, в – top view, б, г – bottom view

a

в г

б



44

Известия вузов. Цветная металлургия  •  2023  •  Т. 29  •  № 4 •  С. 35–47

Шереметьев В.А., Лезин В.Д., Козик М.В., Молчанов С.А. Совершенствование режима селективного лазерного плавления...

Рис. 9. Типичные изображения перемычек в образцах пористых структур типа Д, полученных по режимам T (а, в) 

и 1 (б, г), д – средний размер перемычки образцов типа Д построенных по разным режимам

Fig. 9. Typical images of struts in samples of porous structures of D type obtained by regimes T (a, в) and 1 (б, г), 

д – the average size of the struts of samples of type D built according to different modes

Рис. 10. Диаграммы деформации сжатием образцов пористых структур типа Д (а) и В (б), 

полученных по режимам T и 1

Fig. 10. Compression strain diagrams of samples of porous structures of D type (a) and V type (б), obtained by regimes T and 1

a

в г

б

д
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костной ткани. Сравнивая механические свойства 

пористых структур двух типов, построенных по 

разработанному режиму СЛП, можно заметить, 

что при одинаковой пористости и сопоставимом 

уровне прочности значения модуля Юнга ниже, 

чем у аналогов (1,55±0,12 против 4,89±0,05 для Д 

и 1,25±0,10 против 1,82±0,15 для В).

Заключение

По результатам исследования влияния пара-

метров селективного лазерного плавления на де-

фектную пористость, фазовый состав, микро-

структуру и твердость сплава Ti—6Al—4V разрабо-

тан подход к совершенствованию режимов СЛП, 

позволяющих изготавливать высокопористые 

материалы с тонкими внутренними элементами 

конструкции. Метод был эффективно применен в 

процессе изготовления разработанных для кост-

ных имплантатов пористых структур типа Д и В 

пористостью около 75 %.

Показано, что снижение уровня дефектной 

пористости с 1,8 до 0,6 %, обеспеченное приме-

нением разработанного режима СЛП, способству-

ет значительному повышению прочностных ха-

рактеристик материала — увеличению условного 

предела текучести ромбического додекаэдра с 76 

до 132 МПа и Вороного с 66 до 86 МПа. При этом 

сохраняется низкий модуль Юнга (1—2 ГПа), соот-

ветствующий уровню жесткости губчатой костной 

ткани.
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Таблица 4. Механические свойства пористых структур, полученных по режимам T и 1, 
в сравнении с аналогами из литературы и типами костной ткани

Tablе 4. Mechanical properties of porous structures obtained by regimes T and 1 in comparison with analogues 

and types of bone tissue

Тип структуры (режим СЛП) р, % σ0,2, МПа σв, МПа E, ГПа

Д (Т) 72,3±1,2 76±3 103±6 1,24±0,08

В (Т) 74,5±1,5 66±4 80±4 1,09±0,14

Д (1) 70,0±1,0 132±8 173±5 1,55±0,12

В (1) 73,4±1,3 86±6 104±5 1,25±0,10

В [19] 68,1±2,7 80±5 93±3 1,82±0,15

Д [12] 70* 140±6 174±4 4,89±0,05

Костная ткань [11]:

плотная кость – 42–176 – 7–30

губчатая кость 40–80 0,2–10,5 – 0,04–2,0

позвонки – 3–6 – 0,37

* Пористость согласно CAD-модели.
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Исследование влияния условий напыления 
системой инвертированных магнетронов 
на текстуру и остаточные напряжения 
в четырехслойных Ta/W/Ta/W-покрытиях

А.А. Лозован, С.Я. Бецофен, А.С. Ленковец, А.В. Шалин, Н.А. Иванов
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125993, Россия, г. Москва, Волоколамское шоссе, 4

  Александр Александрович Лозован (loz-plasma@yandex.ru)

Аннотация: Исследованы возможности нанесения с высокой скоростью осаждения многослойных покрытий на изделия слож-

ной формы с помощью инвертированных магнетронов. Рентгеновским методом обратных полюсных фигур и методом «sin2Ψ» 

оценивали формирование текстуры и остаточных напряжений в магнетронных четырехслойных Ta/W/Ta/W-покрытиях, нане-

сенных при напряжениях от 0 до –200 В на цилиндрическую и плоскую подложки из меди, имитирующие элементы поверхности 

изделий сложной формы. Показано, что закономерности формирования текстуры в покрытиях зависят в основном от напряже-

ния смещения на подложке (Uп), при этом при Uп = –200 В они отличаются для слоев W и Та. При Uп = –100 В реализуется эпитак-

сиальный механизм текстурообразования, который в случае цилиндрической подложки приводит к интенсивной (111) текстуре 

всех четырех слоев, а в случае плоской – к формированию во всех слоях монокристальной (111) текстуры с шириной текстурного 

максимума 12°–14° . Наличие монокристальной (111) текстуры тантала соответствует максимальным значениям модуля Юнга и, 

соответственно, сил межатомной связи нормально плоскости покрытия, что предполагает у многослойных покрытий с внешним 

Та-слоем высокие трибологические характеристики. Увеличение напряжения на плоской подложке от 0 до –200 В приводит к 

повышению остаточных сжимающих напряжений от 0,5 до 2,7 ГПа для исследуемого четырехслойного покрытия. 

Ключевые слова: Ta/W/Ta/W-покрытия, метод «sin2Ψ», текстура, остаточные напряжения, напряжение смещения. 
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Sputtering by inverted magnetrons: 
influence on the texture and residual stresses 
in four layer Ta/W/Ta/W coatings

A.A. Lozovan, S.Yа. Betsofen, A.S. Lenkovets, A.V. Shalin, N.A. Ivanov

Moscow Aviation Institute (National Research University) 
4 Volokolamskiy Prosp., Moscow 125993, Russia

  Alexandеr A. Lozovan (loz-plasma@yandex.ru)

Abstract: The aim of the study is to examine the possibilities of sputtering of multilayer coatings at a high rate of deposition on products of 

complex shape using inverted magnetrons. The formation of texture and residual stresses in magnetron four-layer Ta/W/Ta/W coatings deposited 

at voltages from 0 to –200 V on cylindrical and flat copper substrates imitating elements of the surface of complex shape products was evaluated 
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Введение

Тугоплавкие покрытия, прежде всего на ос-

нове вольфрама, являются перспективными для 

различных областей применения, таких как мик-

роэлектроника [1], в том числе спинтроника [2; 3], 

термофотовольтаические преобразователи в энер-

гетике, высокотемпературная нанофотоника [4]. 

Они могут быть востребованы в качестве термо-

барьерных покрытий для деталей будущих термо-

ядерных реакторов, таких как ITER [5; 6], кото-

рые будут подвергаться экстремальным тепловым 

нагрузкам и ионной бомбардировке, а также для 

других теплонагруженных изделий, например ка-

мер сгорания ракетных двигателей. Ключевыми 

проблемами для таких покрытий являются термо-

механическая стабильность в отношении рассло-

ения, образование оксида вольфрама и диффузия 

при высоких рабочих температурах, а также слож-

ность достижения долговременной высокотемпе-

ратурной стабильности в плане предотвращения 

роста зерна [4]. 

Покрытия из тантала представляет особый ин-

терес, поскольку являются перспективным кан-

дидатом на замену электролитических хромовых 

покрытий, часто используемых для различных 

трибологических и коррозионно-стойких приме-

нений. Замена этих покрытий оправданна, по-

скольку отходы хрома содержат 6-валентный 

хром — известный канцероген, опасный для окру-

жающей среды. В работе [7] приведены результа-

ты исследования формирования тонких магне-

тронных пленок α- и β-Ta. Показано, что при их 

нанесении на аморфную подложку (α-Si, α-SiOx, 

α-SiNx) образуется β-Ta, принадлежащий к про-

странственной группе тетрагональной сингонии 

P-421m (a = 10,194 Å, c = 5,313 Å) с сильной акси-

альной текстурой [001]. Нагревание Ta-покрытия 

до 176 °С приводит к образованию наряду с β-Ta 

using the X-ray method of inverse pole figures and the sin2Ψ method. The patterns of texture formation in coatings depend mainly on the bias 

voltage on the substrate (Us), while at Us = –200 V they differ for W and Ta layers. At Us = –100 V, the epitaxial mechanism of texture formation 

is realized. In the case of a cylindrical substrate, this leads to intense texture (111) of all four layers. In the case of a flat substrate, this can lead 

to the formation of a single-crystal texture (111) in all layers with a texture maximum width of 12°–14°. The presence of a single-crystal (111) 

tantalum texture corresponds to the maximum Young moduli and, accordingly, the interatomic bonding forces normal to the coating plane. This 

suggests that multilayer coatings with an external Ta layer have high tribological characteristics. Increasing the voltage on a flat substrate from 0 

to –200 V leads to an increase in residual compressive stresses from 0.5 to 2.7 GPa for the four-layer coating under study.

Keywords: Ta/W/Ta/W coatings, «sin2Ψ» method, texture, residual stresses, bias voltage.
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также и α-Ta, а при температуре > 326 °С форми-

руется однофазная структура α-Ta. При нанесении 

таких покрытий на кристаллический молибден 

образуется α-Ta с текстурой [110]. 

Для многослойных покрытий важную роль 

играет формирующаяся в них текстура отдельных 

слоев, поскольку от этого зависит эффективность 

процессов релаксации напряжений на межфазной 

границе. Кроме того, текстура является опреде-

ляющей характеристикой для многих служебных 

свойств из-за их выраженной ориентационной 

зависимости. В этом плане особое внимание сле-

дует уделить Та, который в отличие от W обладает 

выраженной анизотропией упругих и, с большой 

вероятностью, также трибологических свойств. 

В работе [8] исследованы фазовый состав, текстура 

и остаточные напряжения в магнетронных Та-по-

крытиях толщиной (h) до 40 мкм, напыленных при 

t = 20÷400 °С. Показано, что при комнатной тем-

пературе образуется β-Та с текстурой (001), при 

t = 300 °С — двухфазная смесь β- и α-Та с домини-

рованием β-Та с текстурой (001) (при этом α-Та не 

обладает выраженной текстурой), при t = 400 °С — 

α-Та с выраженной (110) текстурой. 

Обнаружена зависимость текстуры α-Та от тол-

щины пленки. При h > 10 мкм текстура (110) пере-

ходит к (111). Фазовый состав и текстура меняются 

по мере формирования окончательной толщины 

покрытия. 

В работе [9] проведено рентгеновское in situ ис-

следование роста пленок тантала в процессе осаж-

дения с помощью планарного магнетрона при рас-

стояниях от мишени до стеклянной подложки 25 

и 108 мм. В первом случае осаждение происходило 

со скоростью 6,4 нм/мин, при этом ближайшим к 

подложке был аморфный слой толщиной 45 нм, за-

тем следовал слой β-Та с h = 15 нм, а за ним — слой 
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α-Та с h = 190 нм. Во втором случае скорость осаж-

дения составляла 1,6 нм/мин, а аморфный слой 

занимал почти 90 % от общей толщины пленки 

в 36 нм. β-Та имел текстуру (002), а α-Та характе-

ризовался текстурой (110), и степень текстуриро-

ванности увеличивалась со временем осаждения 

пленки. 

Авторы [10] исследовали структуру Ta-покры-

тий, которые наносили с использованием магне-

тронного напыления при различных величинах 

напряжения смещения на подложке (Uп) в диапазо-

не от 0 до –100 В, которое оказывает заметное вли-

яние на фазовую структуру этих покрытий. При 

увеличении напряжения смещения от 0 до –70 В 

их структура изменялась от однофазной β-фазы 

при Uп от 0 до –20 В до двухфазной структуры в 

диапазоне от –30 до –40 В и до полной α-фазы, 

когда значения Uп были в интервале от –50 до 

–100 В. Авторам удалось получить покрытие тол-

щиной 100 мкм с хорошими механическими свой-

ствами и сравнительно невысокими для такой тол-

щины остаточными напряжениями (–2,1 ГПа).

В работе [11] исследовано влияние давления ар-

гона (PAr) от 0,3 до 1,4 Па на фазовый состав, тек-

стуру, остаточные напряжения и твердость маг-

нетронных Та-покрытий толщиной 10—1000 нм. 

При всех значениях PAr покрытия состояли из 

метастабильной β-фазы, и только при 0,7 Па об-

наружена α-фаза Та. Для большинства покрытий 

наблюдались сжимающие напряжения от –200 до 

–1500 МПа, но в ряде покрытий обнаружены 

растягивающие напряжения от 400 до 1100 МПа. 

Твердость покрытий варьировалась от 10,2 до 

17,7 ГПа. При этом не выявлено корреляций твер-

дости с текстурой или с величиной остаточных на-

пряжений. 

Авторами [12] рассмотрено влияние условий 

нанесения магнетронных покрытий модулирован-

ным импульсным методом на структуру и свойства 

Ta-покрытий. Обнаружено, что их фазовый состав 

зависит от температуры. α-Та-фаза формируется 

при температуре подложки более 365—375 °С, что 

достигается за ~150 мин. При более низких темпе-

ратурах образуется β-Та-фаза. По этой причине на 

начальной стадии формирования покрытий обра-

зуется β-Та и только при удалении от подложки до 

>14 мкм начинает доминировать фаза α-Та. Изме-

рения остаточных напряжений в покрытиях тол-

щиной 5—20 мкм показали наличие сжимающих 

напряжений от –2,0 до –2,2 ГПа для покрытий с 

h = 5, 8, 14 и 20 мкм и растягивающие напряжения 

в 1,7 ГПа только для покрытия с h = 6 мкм.

Композитные многослойные W/Ta-покрытия, 

оба имеющие ОЦК-структуру и близкую поверх-

ностную энергию 3,26 и 2,9 Дж/м2 соответственно, 

интенсивно исследуются с целью установления 

возможности их применения для решения различ-

ных прикладных задач [13—15], важной из которых 

является разработка метода нанесения многослой-

ного равномерного по толщине W/Ta-покрытия на 

поверхность изделий сложной формы.

Для нанесения W/Та успешно используют рас-

пыление планарными магнетронами постоянного 

тока (DCMS — Direct Current Magnetron Sputtering), 

а также импульсное магнетронное распыление 

высокой мощности (HPPMS — High Power Pulsed 

Magnetron Sputtering) [16]. Покрытие HPPMS полу-

чается более плотным и имеет более гладкую по-

верхность, чем у DCMS, что является следствием 

осаждения потока с более высокой степенью ио-

низации распыленных атомов [17]. Однако с точки 

зрения промышленного применения основным 

недостатком технологии HPPMS является значи-

тельно более низкая скорость осаждения по срав-

нению с DCMS [16].

Актуальным является изучение возможности 

одновременного решения обеих указанных задач 

путем использования инвертированных полока-

тодных магнетронов. В работе [17] было показано, 

что напыление с полым катодом, при котором под-

ложки монтируются на оси удлиненного трубчато-

го источника, может быть эффективным способом 

нанесения покрытия на объекты сложной формы. 

В полокатодном магнетроне при равномерной 

плотности тока и косинусном угловом распределе-

нии распыленного материала распыленный поток 

(на единицу площади) во всех точках внутри като-

да (где конечные эффекты не важны) равен потоку 

эрозии катода независимо от давления рабочего 

газа. Авторами получена скорость осаждения меди 

400 нм/мин. Однако следует иметь в виду, что, ког-

да подложка большая и пространство между ней и 

катодом становится тонким кольцом, геометрия 

приближается к планарному катоду, а обратное 

рассеяние распыленных атомов снижает скорость 

осаждения.

В работах [18; 19] было показано, что для соз-

дания тонкостенных малогабаритных осесимме-

тричных оболочечных конструкций из слоистых 

композитов, например трубных изделий с раз-

личным профилем поверхности, весьма эффек-

тивной оказывается система из последовательно 

расположенных инвертированных полокатодных 

магнетронов и одного прямого цилиндрического 
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магнетрона, применяемого для очистки подложек. 

Такая система позволяет формировать слоистые 

композитные оболочки путем напыления различ-

ных слоев на оправку (например, из меди), которая 

впоследствии вытравливается.

Задача достижения однородности покрытия на 

поверхности изделий сложной формы не может 

быть отделена от проблемы структуры, поскольку 

микроструктура напыленных в вакууме покры-

тий зависит от скорости осаждения, направлений 

прихода атомов покрытия, давления рабочего газа, 

потока ионной бомбардировки, напряжения сме-

щения на подложке и ее температуры.

В настоящей работе исследовано формирова-

ние текстуры и остаточных напряжений в отдель-

ных слоях четырехслойных Ta/W/Ta/W-покрытий, 

нанесенных системой инвертированных полока-

тодных магнетронов на подложки разной формы 

(плоские и цилиндрические) из меди при напря-

жениях смещения на подложке от 0 до –200 В. 

Материалы и методики исследования

Напыление проводили c помощью системы по-

следовательно установленных на расстоянии 30 мм 

друг от друга инвертированных магнетронов на 

специализированной установке МРМ-1, пред-

ставленной в работе [18]. В качестве рабочего газа 

выбран аргон чистотой не ниже 99,9 %; материал 

катодов — W и Та чистотой  99,9 %; внутренний 

диаметр и длина катодов составляли 37 и 24 мм 

соответственно. В качестве подложки использо-

вали трубку из меди М-1 диаметром 10 мм и дли-

ной 20 мм. Перед напылением трубку полировали 

и промывали в ультразвуковой мойке в ацетоне и 

спирте. Затем устанавливали подложку на шток 

вертикального перемещения образцов в камере и 

осуществляли ее вакуумирование до остаточного 

давления 10–3 Па. Перед напылением в течение 

30 мин проводили очистку плазмой тлеющего раз-

ряда при давлении аргона 5 Па и напряжении на 

подложке 1100 В. Далее проводили напыление тан-

тала и вольфрама при различном напряжении сме-

щения на подложке по режимам, представленным 

в табл. 1. Подложка при напылении совершала воз-

вратно-поступательные движения вдоль оси като-

дов и периодически полностью покидала область 

катода, поочередно целиком выходя за его торцы. 

Каждый слой наносили в течение 2 ч, напыляя все 

образцы по 8 ч и получая общую толщину покры-

тий 198, 189, 167, 128 и 64 мкм при Uп = 0, –50, –100, 

–150 и –200 В соответственно. Слои чередовались 

в последовательности Ta/W/Ta/W.

Текстуру оценивали с помощью количествен-

ных обратных полюсных фигур (ОПФ) с помощью 

съемки дифрактограмм в диапазоне углов 2θ =

= 30°÷140° в фильтрованном CuKα-излучении. По-

люсную плотность для 6 нормалей к (hkl) на стерео-

графическом треугольнике (001, 011, 013, 111, 112, 

123) определяли из соотношения

  (1)

где I(hkl) и R(hkl) — интегральные интенсивности 

рефлексов (hkl) для текстурированного и бестек-

стурного (эталонного) образцов соответственно; 

n = 6 — число независимых (hkl)-рефлексов.

В дифракционной тензометрии широко ис-

пользуется метод «sin2Ψ», в котором измеряют 

межплоскостные расстояния для рефлекса (hkl) 

при нескольких значениях угла наклона Ψ. Ве-

Таблица 1. Режимы напыления

Tablе 1. Sputtering regimes

Режим Слой Uм, В Iм, А –Uп, В Iп, А PAr, Пa t, °С

1

Ta 280–285 1 – – 0,2 420

W 290–305 1 – – 0,2 430

Ta 275–285 1 – – 0,2 415

W 290–305 1 – – 0,2 430

2

Ta 270–280 1 50 (100, 150, 200) 0,14–0,05 0,2 430

W 290–300 1 50 (100, 150, 200) 0,14–0,05 0,2 440

Ta 270–285 1 50 (100, 150, 200) 0,14–0,05 0,2 430

W 290–305 1 50 (100, 150, 200) 0,14–0,05 0,2 440
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личину остаточных напряжений определяют из 

наклона (tgα) экспериментальной зависимости 

dΨ (межплоскостного расстояния при угле накло-

на Ψ) от sin2Ψ:

  (2)

где E(hkl) и v(hkl) — модуль Юнга и коэффициент 

Пуассона для направления нормали к (hkl); d0 — 

межплоскостное расстояние при Ψ = 0 . 

Результаты исследований 
и их обсуждение

Исследование текстуры 
в четырехслойном покрытии

На рис. 1 и 2 приведены совмещенные диф-

рактограммы магнетронных покрытий Та, Ta/W , 

Та/W/Ta и Ta/W/Ta/W, нанесенных на цилиндри-

ческую Cu-подложку при напряжениях Uп = –100 

и –200 В. Анализ этих дифрактограмм, которые 

обобщены на рис. 3 в виде зависимостей полюсных 

плотностей рефлексов (211), (321) и (222) для после-

довательных слоев в четырехслойных покрытиях, 

свидетельствует о том, что закономерности тексту-

рообразования зависят в основном от напряжения 

на подложке, но отличаются для слоев W и Та. Осо-

бенно это заметно для покрытий, нанесенных при 

Uп = –200 В (см. рис. 3, б).

Следует отметить, что использование расчета 

полюсных плотностей дает более адекватную и, 

кроме того, количественную картину особенно-

стей текстурообразования по сравнению с каче-

ственным рассмотрением интенсивностей реф-

лексов на дифрактограммах. Это связано с тем, 

что интенсивность рефлекса (222) в бестекстурном 

эталоне в 7 и 6 раз меньше, чем интенсивности 

рефлексов (321) и (211) соответственно. Кроме того, 

угловая ширина рефлекса (222) почти в 2 раза пре-

вышает рефлекс (211), поэтому при одинаковой вы-

соте обоих рефлексов (211) и полюсная плотность 

(222) выше более чем на порядок, что наблюдается 

на рис. 3, а.

Влияние величины напряжения смещения на 

подложке на текстурообразование в четырехслой-

ном покрытии проявляется в том, что при Uп =

= –100 В (рис. 3, а) реализуется эпитаксиальное 

соотношение между ориентировками слоев. Выра-

женная текстура (111), сформированная в первом 

Та-слое, воспроизводится всеми последующими 

тремя слоями, при этом наблюдается даже некото-

рое усиление ее интенсивности.

При напряжении –200 В (см. рис. 3, б) наблю-

дается другой механизм текстурообразования, ко-

торый включает отсутствие доминирования ори-

ентировки (111), а также нарушение эпитаксии. 

В первом и третьем Та-слоях полюсная плотность 

рефлекса (222) максимальна, но все-таки ниже, 

чем при напряжении –100 В. При этом во втором и 

Рис. 1. Совмещенные дифрактограммы магнетронных покрытий Та, Ta/W (а) и Та/W/Ta, Ta/W/Ta/W (б) 

нанесенных на цилиндрическую Cu-подложку при напряжении Uп = –100 В

Fig. 1. Combined X-ray diffraction patterns of Ta, Ta/W (a) and Ta/W/Ta, Ta/W/Ta/W (б) magnetron coatings deposited 

on a cylindrical Cu substrate at Us = –100 V
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четвертом W-слоях полюсная плотность рефлексов 

(211) и (321) выше, чем рефлекса (222). Тот факт, что 

текстура в третьем танталовом и четвертом воль-

фрамовом слоях полностью воспроизводит тексту-

ру не предыдущего слоя, а текстуру, свойственную 

именно этому металлу соответственно в первом и 

втором слоях, свидетельствует не о частичном, а 

полном отсутствии эпитаксии. Частичное нару-

шение эпитаксии сопровождалось бы постепен-

ным ослаблением интенсивности всех текстурных 

компонентов по мере удаления от подложки, од-

нако при Uп = –200 В в каждом слое формируется 

текстура, характерная именно для этого металла 

(см. рис. 3, б), что принципиально отличает ме-

ханизм текстурообразования при этом напряже-

нии на подложке от механизма, характерного для 

Uп = –100 В (см. рис. 3, а).

На рис. 4 приведены дифрактограммы четы-

рехслойных покрытий Ta/W/Ta/W, нанесенных на 

плоскую подложку при напряжениях Uп = 0, –50, 

–100 и –200 В. В отсутствие напряжения на под-

ложке (рис. 4, а) и при его значении –50 В (рис. 4, б) 

Рис. 2. Совмещенные дифрактограммы магнетронных покрытий Та, Ta/W (а) и Та/W/Ta, Ta/W/Ta/W (б), 

нанесенных на цилиндрическую Cu-подложку при напряжении Uп = –200 В

Fig. 2. Combined X-ray diffraction patterns of Ta, Ta/W (a) and Ta/W/Ta, Ta/W/Ta/W (б) magnetron coatings deposited 

on a cylindrical Cu substrate at Us = –200 V

Рис. 3. Полюсные плотности рефлексов (hkl) для слоев четырехслойных покрытий, 

нанесенных на цилиндрическую Cu-подложку при напряжениях Uп = –100 В (а) и –200 В (б)

Fig. 3. Pole reflection densities (hkl) for layers of four-layer coatings deposited on a cylindrical Cu substrate 

at voltages Us = –100 V (a) and –200 V (б)
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доминирует текстура (111) и при Uп = –100 В 

(рис. 4, в) она усиливается настолько, что можно 

говорить о ее монокристальном характере. При на-

пряжении –200 В, так же как и на цилиндрической 

подложке, компонент текстуры (111) ослабляется. 

Особый интерес в этой связи вызывает монокри-

стальная текстура, приведенная на рис. 4, в, кото-

рая соответствует текстуре четвертого W-слоя. 

На рис. 5, а приведены рефлексы (222) для 

внешнего W-слоя при углах наклона Ψ = 0°, 5° и 10°. 

Видно, что при отклонении от нормали к образцу 

на угол больше 10° зерна с такой разориентировкой 

отсутствуют. Полуширина текстурного максиму-

ма для рефлекса (222) составляет ~12°, что соответ-

ствует углам разориентировки монокристальных 

никелевых жаропрочных сплавов [20]. Дифрак-

тограмма от первого Та-слоя, нанесенного при 

Uп = —100 В, практически не отличается от тако-

вой для четвертого W-слоя, что свидетельствует о 

том, что, так же как и при нанесении покрытий на 

цилиндрическую подложку (см. рис. 3, а), при ука-

занном напряжении на ней реализуется эпитакси-

альное соответствие ориентировок последователь-

ных слоев. 

На рис. 5, б приведены рефлексы (222) для од-

нослойного Та-покрытия при углах Ψ = 0°, 10° и 15°, 

которые демонстрируют, что при отклонении от 

нормали к образцу на угол 15° зерна с таким углом 

разориентировки отсутствуют. Полуширина тек-

стурного максимума для рефлекса (222) составляет 

для Та-слоя ~14°, что так же как и в случае цилин-

дрической подложки (см. рис. 3, а), свидетельству-

Рис. 4. Дифрактограммы внешних W-слоев четырехслойных магнетронных покрытий Ta/W/Ta/W, 

нанесенных при различных напряжениях на подложке

Uп = 0 (а), –50 В (б), –100 В (в) и –200 В (г)

Fig. 4. X-ray diffraction patterns of outer W-layers of four-layer magnetron Ta/W/Ta/W coatings deposited at different 

substrate voltages

Us = 0 (a), –50 V (б), –100 V (в) and –200 V (г)
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ет об усилении степени текстурированности чет-

вертого слоя по сравнению с первым.

Важность полученного результата связана с 

тем, что Та обладает «положительной» упругой 

анизотропией, для которой максимальный модуль 

Юнга (Emax) располагается вдоль направления 

<111> ОЦК-решетки Та (табл. 2). Поэтому ориента-

ция плоскости покрытия параллельно кристалло-

графической плоскости (111) соответствует распо-

ложению направления с Emax и, соответственно, с 

максимальной величиной сил межатомной связи 

нормально плоскости покрытия. 

В этой связи с большой степенью вероятно-

сти следует ожидать в многослойных покрытиях 

с внешним Та-слоем высокой износостойкости. 

Вольфрам является единственным металлом, 

который не обладает упругой анизотропией 

(табл. 2), однако возможно, что «монокристаль-

ная» ориентировка W-слоев будет полезна для ре-

ализации других физико-химических свойств, по 

отношению к которым этот металл будет обладать 

необходимой анизотропией.

Измерение остаточных напряжений 
в четырехслойном покрытии

Наши попытки оценить остаточные напряже-

ния для покрытий, нанесенных на цилиндриче-

ские подложки, окончились неудачей, что по су-

ществу явилось причиной нанесения покрытий 

на плоскую подложку. Также возникли проблемы 

при оценке остаточных напряжений на покры-

тиях, в которых при Uп = –100 В сформировалась 

«монокристальная» текстура (см. рис. 5) для внеш-

него слоя четырехслойного Ta/W/Ta/W и одно-

слойного Ta-покрытия. 

Метод «sin2Ψ» предусматривает съемку при 

углах наклона в диапазоне от 0° до 40°—60°, а для 

монокристальных покрытий, как это видно из 

рис. 5, значение Ψ не может превысить 10°, что силь-

но ограничивает чувствительность метода. Толь-

ко наличие сверхвысоких значений напряжений 

Рис. 5. Рефлекс (222) для псевдомонокристальных магнетронных покрытий, нанесенных при Uп = –100 В, 

при различных углах наклона Ψ
a – внешний W-слой четырехслойного Ta/W/Ta/W-покрытия; б – однослойное Ta-покрытие

Fig. 5. Reflection (222) for pseudo-single-crystal magnetron coatings deposited at Us = –100 V at various tilt angles Ψ 
a – the outer W layer of the four-layer Ta/W/Ta/W coating; б – single-layer Ta-coating

Таблица 2. Значения модуля Юнга для <uvw> 
направлений Ta и W

Tablе 2. Young's moduli for Ta and W <uvw> directions

<uvw>
Е, ГПа

Ta W

<110> 193,4 409,8

<100> 145,8 409,8

<211> 193,4 409,8

<310> 160,0 409,8

<111> 217,1 409,8

<321> 193,4 409,8
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в обоих покрытиях позволило оценить для них 

величины остаточных напряжений, которые со-

ставили –2,0 ГПа для внешнего W-слоя в четырех-

слойном покрытии и –3,1 ГПа для однослойного 

Та-покрытия.

Такая разница между значениями остаточных 

напряжений может быть обусловлена двумя при-

чинами. Во-первых, возможно, что высокая ве-

личина напряжений однослойного Та-покрытия 

снижается в последующих слоях за счет взаимной 

компенсации термической составляющей напря-

жений при чередовании слоев тугоплавких метал-

лов [21], отличающихся величинами термического 

коэффициента линейного расширения (ТКЛР) 

(αW = 4,3·10–6 K–1 и αТа = 6,5·10–6 K–1), что при-

водит к снижению напряжений в W-покрытии, 

которое является четвертым слоем. Вторая при-

чина такой разницы в напряжениях может быть 

связана с тем, что первый Та-слой наносится на 

медную подложку, величина ТКЛР которой (αCu =

= 16,6·10–6 K–1) почти в 5 раз больше отличается 

от Та, чем ТКЛР W-слоя отличается от пред-

шествующего Та-слоя. 

Для остальных покрытий использование ме-

Рис. 6. Рефлекс (321) внешнего W-слоя для четырехслойных Ta/W/Ta/W магнетронных покрытий, 

нанесенных при Uп = –50 В (а) и –200 В (б) при углах наклона Ψ = 0° и –40°

Fig. 6. Reflection (321) of the outer W-layer for four-layer Ta/W/Ta/W magnetron coatings deposited at Us = –50 V (a) 

and –200 V (б) at tilt angles Ψ = 0° and –40°

Рис. 7. Зависимости остаточных напряжений (а) и периодов решетки (б) четырехслойных магнетронных 

покрытий Ta/W/Ta/W от напряжения на подложке

Fig. 7. Residual stresses (a) and lattice periods (б) of four-layer magnetron Ta/W/Ta/W coatings as a function of voltage 

on the substrate
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тода «sin2Ψ» не представляет проблем. На рис. 6 

приведены рефлексы (321) внешнего W-слоя че-

тырехслойных покрытий, нанесенных при на-

пряжениях –50 и –200 В. Видно, что при наклоне 

на –40° интенсивность может быть даже выше, 

чем при симметричной съемке (Ψ = 0°). В целом 

величина остаточных сжимающих напряжений 

для четырехслойных покрытий увеличивается с 

ростом напряжения на подложке (рис. 7, а), за счет 

чего повышается и величина периода решетки 

(рис. 7, б). 

Выводы

1. Показано, что закономерности текстуро-

образования в четырехслойном Ta/W/Ta/W-по-

крытии, полученном с помощью распылитель-

ной системы инвертированных магнетронов, 

зависят в основном от напряжения на подложке, 

но отличаются для слоев W и Та. Последнее осо-

бенно очевидно для покрытий, нанесенных при 

Uп = –200 В. 

2. Обнаружено, что при величине напряжения 

на подложке –100 В действует особый механизм 

текстурообразования, который проявляется в реа-

лизации эпитаксиального соотношения между 

ориентировками слоев. При этом для цилиндри-

ческой подложки сильная текстура (111) первого 

Та-слоя воспроизводится всеми последующими 

тремя слоями, а при плоской подложке образует-

ся монокристальная текстура (111) с шириной тек-

стурного максимума 12°—14°. 

3. Наличие монокристальной текстуры (111) 

Та-слоя соответствует максимальной величине 

модуля Юнга и, соответственно, сил межатомной 

связи нормально плоскости покрытия, что пред-

полагает у многослойных покрытий с внешним 

Та-слоем наличие высоких трибологических ха-

рактеристик. 

4. Показано, что увеличение напряжения на 

плоской подложке от 0 до –200 В приводит к по-

вышению остаточных сжимающих напряжений от 

0,5 до 2,7 ГПа для четырехслойного Ta/W/Ta/W-по-

крытия. 

5. В первом Та-слое монокристального покры-

тия остаточные напряжения составили –3,1 ГПа, а 

в четвертом W-слое они были –2,0 ГПа, что может 

быть связано с релаксацией напряжений в проме-

жуточных слоях, а также с тем фактом, что разница 

значений ТКЛР между первым Та-слоем и Cu-под-

ложкой в 5 раз превышает разницу между четвер-

тым W-слоем и предшествующим Та-слоем. 
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сплава Ti–3Al–2,5V. Материалом для исследования служили четыре патрубка, отобранные от разных горячепрессованных 

труб из сплава Ti–3Al–2,5V с внешним диаметром 90 мм и толщиной стенки 20 мм, полученных из экспандированных гильз с 

внешним диаметром 195 мм на горизонтальном гидравлическом прессе. Экспандированные гильзы перед прессованием на-

гревались до температуры 850–865 °С. Образцам исследуемых горячепрессованных труб присвоены номера 1, 2, 3 и 4 согласно 

последовательности их получения в промышленных условиях. Показано, что увеличение количества проведенных прессовок 

в α + β-области от трубы 1 к трубе 4 приводит к закономерному уменьшению объемной доли первичной α-фазы в их структу-

ре, а также к росту объемной доли β-превращенной структуры вследствие повышения температуры окончания прессования, 

вызванного более активным деформационным разогревом из-за увеличения температуры инструмента (матрицы и иглы). Об-

наружено, что фиксируемое структурно повышение температуры окончания прессования от 1-й трубы к 4-й влечет за собой 

характерное уменьшение объемной доли остаточного β-твердого раствора и снижение «остроты» наблюдаемой тангенциаль-

ной текстуры α-фазы. Установлено, что выявленные изменения структурно-фазового состояния сплава от 1-й трубы к 4-й 

оказывают закономерное влияние на получаемый в них уровень свойств – контактного модуля упругости и микротвердости. 

Полученные закономерности необходимо учитывать при разработке технологического режима многоразового прессования 

труб из сплава Ti–3Al–2,5V.
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Введение

Псевдо-α-титановые сплавы благодаря уни-

кальному сочетанию высокой удельной прочности, 

коррозионной стойкости и хорошей технологич-

ности используются для изготовления ответствен-

ных деформируемых полуфабрикатов, включая 

трубы [1—4]. В настоящее время для изготовления 

труб широкое распространение получил псев-

до-α-титановый сплав Grade 9 состава Ti—3Al—

2,5V, согласно ASTM B338 Standard specification for 

seamless and welded titanium and titanium tubes for 

condensers and heat exchangers (российский аналог — 

ПТ-3В) [5; 6]. Он достаточно технологичен для из-
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α + β area from tube 1 to tube 4 leads to a reduction in the primary α-phase volume fraction and an increase in the β-transformed structure 
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готовления как горячепрессованных [7], так и хо-

лоднодеформированных труб [8; 9].

При получении горячедеформированных по-

луфабрикатов из титановых сплавов, в том числе 

горячепрессованных труб из сплава Ti—3Al—2,5V, 

необходимо учитывать возможное изменение тем-

пературно-деформационных параметров в ходе из-

готовления, что связано с процессами как дефор-

мационного разогрева заготовки и инструмента, 

так и возможного подстуживания поверхностей 

изделия, контактирующих с более холодным ин-

струментом [10; 11]. 
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Варьирование температуры при горячей дефор-

мации в двухфазной α + β-области сплава Grade 9 

приводит к изменению соотношения количества 

α- и β-фаз в структуре, теплофизических свойств, 

усилий деформирования [12—14], что сказывается 

на конечном структурно-фазовом и текстурном 

состояниях сплава, фиксируемых при охлажде-

нии [7]. Это в конечном итоге должно повлиять 

на комплекс формируемых физико-механических 

свойств готового изделия. 

Однако на данный момент работ, связанных с 

анализом влияния структуры и фазового состава, 

формируемых в нестационарных условиях горя-

чего прессования, на комплекс свойств получае-

мых труб из сплава Ti—3Al—2,5V найти не удалось. 

В связи с этим данная работа посвящена такого ро-

да анализу.

Материал и методы исследования

Материалом для исследования служили четыре 

патрубка, отобранные от разных горячепрессован-

ных труб из сплава Ti—3Al—2,5V с внешним диаме-

тром 90 мм и толщиной стенки 20 мм, полученных 

из экспандированных гильз с внешним диаметром 

195 мм на горизонтальном гидравлическом прессе. 

Экспандированные гильзы перед прессованием 

нагревались до температуры 850—865 °С. Темпера-

турно-деформационный режим прессования был 

обоснован в работе [15]. Образцы исследуемых го-

рячепрессованных труб далее по тексту идут под 

номерами 1, 2, 3 и 4, каждый из которых характе-

ризует последовательность их получения в про-

мышленных условиях.

В качестве методов исследования использовали 

оптическую микроскопию (ОМ), рентгенострук-

турный фазовый анализ (РСФА), а также микроин-

дентирование, позволяющее измерять твердость по 

Виккерсу и контактный модуль упругости. Анализ 

микроструктуры труб осуществляли на микро-

скопе GX51 («Olympus», Япония) на микрошли-

фах, подвергнутых травлению в водном растворе 

смеси плавиковой и азотной кислот в соотноше-

нии 1 часть HF + 3 части HNO3 + 5 частей H2O 

в соответствии с рекомендациями из моногра-

фии [16]. РСФА выполняли на дифрактометре D8 

Advance («Bruker», Германия) в CuKα-излучении 

в диапазоне углов 2θ = 34°÷102°. Количественный 

рентгенофазовый анализ проводили по методу 

безэталонного полнопрофильного анализа Рит-

вельда [17] с использованием программного пакета 

TOPAS® 4.2. 

Микродюрометрические измерения и опреде-

ление величины контактного модуля упругости 

осуществляли методом микроиндентирования по 

методике Оливера—Фарра [18] на приборе MHTX 

(«CSM Instruments», Швейцария) при нагрузке 9 Н 

(по 6 измерений на образец).

Результаты исследования 
и их обсуждение

Для оценки фазового состояния исследуемых 

труб был проведен РСФА с их продольного сече-

ния, нормалью к которому служит тангенциаль-

ное направление (ТН) (рис. 1).

Полнопрофильный анализ дифрактограмм 

(рис. 2) по методу Ритвельда показал наличие 

линий только α- и β-фаз. Результаты расчета по 

дифрактограммам параметров решеток α + β- и 
β-фаз, а также объемной доли β-фазы приведены 

в таблице.

Анализ полученных данных показал, что во всех 

образцах труб объемная доля β-фазы в структуре 

колеблется от 4,8 до 6,2 %. При этом имеет место 

хорошая корреляция между изменением объемной 

доли и периода решетки β-фазы: с ее увеличением 

наблюдается и некоторый рост периода. Это впол-

не закономерно, так как в этом случае уменьша-

ется содержание β-стабилизаторов (легирующего 

элемента ванадия и примеси железа) в β-твердом 

растворе, которые, как известно [19—21], способ-

ствуют уменьшению его периода.

Рис. 1. Эскиз трубы с указанием трех основных 

направлений, связанных с внешним воздействием

РН – радиальное направление, ТН – тангенциальное 

направление, НП – направление прессования

Fig. 1. The three directions are denoted as follows

RD – radial direction, TD – tangential direction, 

ED – extrusion direction
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В исследованных трубах 1—4 параметр с/а 

α-фазы лежит в пределах 1,5904—1,5911 (см. таб-

лицу), что ниже по сравнению со значениями ис-

ходных гильз (1,5913—1,5915), подвергнутых экс-

пандированию при температурах нагрева, анало-

гичных температуре прессования. Это свидетель-

ствует о менее полном протекании диффузионных 

процессов в α-фазе, формирующейся при охлаж-

дении с температур прессования, по сравнению со 

сформированной при охлаждении после экспан-

дирования. Очевидно, что причиной этого явля-

ется более тонкая (в 3,6 раза) стенка горячепрес-

сованных труб относительно экспандированных 

гильз, что способствует увеличению скорости ох-

лаждения полуфабриката, сокращая время на про-

текание диффузионных процессов. 

В работе [22] рассматривается титановый 

сплав ВТ23, который имеет близкую со сплавом 

Ti—3Al—2,5V температуру полиморфного 

α + β → β-превращения [1]. Автором показано, 

что при охлаждении с температуры 850 °С, близ-

кой к температуре прессования исследуемых труб, 

уменьшение толщины стенки полуфабриката в 

3—4 раза приводит к увеличению скорости охлаж-

дения по сечению более чем в 2 раза.

Сравнительный анализ интенсивности линий 

α-фазы на дифрактограммах трубных заготовок 

показал, что максимальную интенсивность име-

ет линия (002)α. Следует отметить, что в гильзах 

после экспандирования в продольном сечении 

наибольшую интенсивность имела линия (101)α, 

а не (002)α. Это свидетельствует о том, что после 

Периоды решеток α- и β-фаз, объемная доля β-фазы в образцах 1–4 горячепрессованных труб

Lattice periods of the α- and β-phases, the volume fraction of the β-phase in hot-extruded tube samples 1–4

№ обр.

α-фаза β-фаза

Период решетки, нм
Параметр c/a Период решетки, нм Об. доля, %

а с

1 0,29370 0,46724 1,5909 0,32242 6,2

2 0,29408 0,46770 1,5904 0,32222 5,4

3 0,29388 0,46757 1,5911 0,32202 5,0

4 0,29391 0,46761 1,5910 0,32196 4,8

Рис. 2. Дифрактограммы образцов 1–4 горячепрессованных труб

Съемка в тангенциальном направлении

Fig. 2. XRD patterns of the hot-extruded tubes 1–4

Shooting in the tangential direction
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горячего прессования в двухфазной области в го-

рячепрессованных трубах 1—4 формируется тан-

генциальная базисная текстура α-фазы (рис. 3), 

характеризующаяся тем, что нормаль к плоскости 

базиса (0001) в зернах α-фазы ориентирована пре-

имущественно в тангенциальном направлении. 

Это согласуется с данными работы [23], согласно 

которым вытяжка при прессовании c уменьше-

нием диаметра исходной заготовки, как и в нашем 

случае, способствует формированию тангенци-

альной базисной текстуры. Необходимо отметить, 

что последняя имеет разную степень совершенства 

от трубы к трубе. Это вытекает из изменения отно-

сительной интенсивности основных линий α-фа-

зы на дифрактограммах по отношению к линии 

(002)α (рис. 4). 

Сопоставительный анализ данных рис. 4 и таб-

лицы показал, что имеется корреляция между 

совершенством тангенциальной текстуры и объ-

емной долей β-фазы в структуре: чем она больше, 

тем интенсивнее (выше отношение I(002) /I(hkl)) 

текстура. Из вышесказанного следует, что расчет 

объемной доли β-фазы при полнопрофильном 

анализе дифрактограмм не только показывает 

стабильность к распаду при охлаждении высоко-

температурного β-твердого раствора, но и связан 

корреляционной зависимостью с текстурным со-

стоянием α-фазы и комплексом физико-механи-

ческих свойств (рис. 5). С уменьшением объемной 

доли β-фазы в структуре происходит снижение 

значений контактного модуля упругости и микро-

твердости.

Фиксируемую связь этих величин можно объяс-

нить следующим образом. Сохранение в структуре 

образцов 1 и 2 большего количества β-фазы свиде-

тельствует о менее полном протекании процессов 

распада высокотемпературного β-твердого раство-

ра с выделением α-фазы при охлаждении по срав-

Рис. 5. Изменение средних значений микротвердости (а) 

и контактного модуля упругости (б) в образцах 1–4 
горячепрессованных труб

Fig. 5. Variations of the average microhardness (a) 

and contact modulus of elasticity (б) in samples 1–4

Рис. 3. Характерное расположение гексагональной 

призмы α-фазы при формировании тангенциальной 

текстуры в сплаве Ti–3Al–2,5V

Fig. 3. Characteristic arrangement of the α-phase hexagonal 

cell as the tangent-oriented texture is formed 

in the Ti–3Al–2.5V alloy

Рис. 4. Изменение отношения I(002) /I(hkl) 

для максимальной интенсивности линий α-фазы 

с различными индексами (hkl) на дифрактограммах 

для горячепрессованных труб 1–4

Fig. 4. I(002) /I(hkl) ratio variations at the max intensity 

of the α-phase lines with different (hkl) indices 1–4
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нению с трубами 3 и 4. Меньшая полнота распада 

высокотемпературной β-фазы обычно наблюдает-

ся, когда перед охлаждением исходный β-твердый 

раствор более легирован β-стабилизаторами, а это 

происходит, когда начальная температура охлаж-

дения в соответствующей трубе ниже по отноше-

нию к другим трубам. Такой эффект возможен за 

счет меньшего деформационного разогрева пер-

вых в запуске труб из сплава Тi—3Al—2,5V в про-

цессе горячего прессования. Это связано с тем, что 

в ходе многократного прессования происходит до-

полнительный разогрев самого инструмента (мат-

рицы и иглы), что приводит к снижению отвода 

тепла от прессованной трубы к инструменту. Дан-

ный эффект наблюдался ранее при прессовании 

металлов и сплавов в работах [24; 25].

Обоснованность предложенного объяснения 

подтверждают данные микроструктурных иссле-

дований полученных труб. Для анализа выбраны 

типичные структуры, характерные для большей 

части анализируемой поверхности труб в про-

дольном сечении. Сравнительный анализ микро-

структур показал, что в структуре образцов 1 и 2 

(рис. 6, а, б) преобладают вытянутые вдоль на-

правления прессования зерна первичной α-фазы. 

Между ними фиксируются небольшие области с 

β-превращенной структурой, которые представ-

ляют пакеты тонких пластин различной ориен-

тации вторичной α-фазы с β-прослойками. Оче-

видно, β-превращенная структура образовалась 

в ходе распада высокотемпературного β-твердого 

раствора при охлаждении с температур прессова-

ния.

Отличительной особенностью структуры труб 

3 и 4 (рис. 6, в, г) по сравнению с образцами 1 и 2 

является значительное уменьшение объемной до-

ли первичной α-фазы, вытянутой вдоль направле-

ния прессования, что соответственно приводит к 

увеличению объемной доли областей с β-превра-

щенной структурой. При этом первичная α-фаза 

частично фрагментируется и сфероидизируется, 

что свидетельствует о развитии в ней процессов 

динамического возврата [26]. Области с β-превра-

щенной структурой становятся более широки-

Рис. 6. Преобладающая микроструктура в продольном сечении горячепрессованных труб 1 (а), 2 (б), 3 (в) и 4 (г) 

из сплава Ti–3Al–2,5V

Fig. 6. Predominant longitudinal section microstructure of the 1 (а), 2 (б), 3 (в) and 4 (г) hot-extruded tube samples, 

Ti–3Al–2.5V alloy

a

в г

б
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ми, и в них наблюдается укрупнение вторичных 

α-пластин.

Выявленная разница в структуре исследуемых 

труб логично объясняется повышением темпе-

ратуры окончания прессования от 1-го образца к 

4-му вследствие роста величины деформационно-

го разогрева, который возникает из-за постепен-

ного увеличения температуры матрицы и иглы в 

ходе прессования труб от 1-й до 4-й. Это способ-

ствует более активному развитию релаксацион-

ных процессов возврата и растворения первичной 

α-фазы, которое приводит к росту объемной доли 

и размеров областей высокотемпературной β-фазы 

в структуре в ходе прессования. При охлаждении в 

данных областях протекает распад β-фазы с обра-

зованием пластин вторичной α-фазы. 

Отмеченное более активное развитие в пер-

вичной α-фазе процессов возврата, связанных со 

снятием деформационного наклепа, и укрупнение 

продуктов распада в β-превращенной матрице в 

структуре при переходе от 1-й трубы к 4-й очевид-

но и обуславливают фиксируемое при этом сни-

жение характеристик микротвердости (см. рис. 5). 

Это также подтверждается сопоставлением объем-

ной доли β-фазы с данными термодинамических 

расчетов в программе ThermoCalc [14]. 

Повышение температуры нагрева (прессова-

ния) в двухфазной α + β-области приводит к уве-

личению количества β-твердого раствора в струк-

туре сплава, которое сопровождается обеднением 

его β-стабилизаторами — ванадием и железом, 

что снижает стабильность β-фазы к распаду при 

последующем охлаждении. В результате этого в 

трубах 3 и 4, разогретых при прессовании до более 

высокой температуры по сравнению с образцами 

1 и 2, распад β-твердого раствора при охлаждении 

начинается при повышенных температурах, что 

приводит к образованию более крупных пластин 

вторичной α-фазы. Более того, распад протекает 

более полно и обеспечивает сохранение в структу-

ре меньшей объемной доли остаточного β-твердо-

го раствора (см. таблицу). 

В отличие от первичной вторичные пластины 

α-фазы не были подвергнуты деформации в ходе 

прессования и вследствие этого не имели опре-

деленной ориентации и, соответственно, ярко 

выраженной текстуры. В результате на дифрак-

тограммах от трубы 1 к трубе 4 наблюдается зако-

номерное снижение интенсивности линии (002)α 

по отношению ее же интенсивности к другим ли-

ниям α-фазы, что свидетельствует о снижении 

остроты текстуры тангенциальной призмы при 

прессовании. Следствием этого очевидно являет-

ся и некоторое уменьшение контактного модуля 

упругости (E), измеренного в тангенциальном на-

правлении, при переходе от 1-й трубы к 4-й. Это 

связано с известным фактом, что именно вдоль 

направления <001> α-фаза имеет максимальную 

величину Е [27]. 

Стоит отметить, что наличие преимуществен-

ной высокомодульной ориентации <001> в направ-

лении измерения контактного модуля упругости в 

исследуемых трубах, по нашему мнению, приво-

дит к тому, что полученные его средние значения 

(от 103 до 110 ГПа) находятся вблизи и даже выше 

верхних значений, типичных для полуфабрикатов 

из сплава Ti—3Al—2,5V (95—105 ГПа) [2].

Выводы

1. Показано, что увеличение количества прове-

денных прессовок в α + β-области от 1-й трубы к 4-й 

приводит к закономерному уменьшению объемной 

доли первичной α-фазы в их структуре, а также к 

росту объемной доли β-превращенной структуры 

вследствие повышения температуры в конце прес-

сования, вызванного более активным деформаци-

онным разогревом инструмента — матрицы и иглы.

2. Обнаружено, что фиксируемое структурно 

повышение температуры окончания прессования 

от 1-й трубы к 4-й влечет за собой характерное 

уменьшение объемной доли остаточного β-твер-

дого раствора и снижение «остроты» наблюдаемой 

тангенциальной текстуры α-фазы.

3. Установлено, что наблюдаемые изменения 

структурно-фазового состояния сплава от 1-й тру-

бы к 4-й оказывают закономерное влияние на по-

лучаемый в них уровень значений контактного мо-

дуля упругости и микротвердости.

4. Полученные закономерности необходимо 

учитывать при разработке технологического ре-

жима многоразового прессования труб из сплава 

Ti—3Al—2,5V.
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Жидкофазное получение методом СВС 
и термическая обработка композитов 
на основе алюминиево-магниевых сплавов, 
упрочненных высокодисперсной фазой карбида титана
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Аннотация: Алюмоматричные композиционные материалы, дисперсно-упрочненные тугоплавкой фазой карбида титана, харак-
теризуются уникальным сочетанием свойств и относятся к группе перспективных конструкционных материалов. Одним из наи-
более доступных и энергосберегающих методов их получения является самораспространяющийся высокотемпературный синтез 
(СВС), основанный на экзотермическом взаимодействии титана и углерода (или их соединений) непосредственно в расплаве. 
В работе приводятся результаты СВС композиционных материалов на основе промышленных сплавов АМг2H и АМг6H, упроч-
ненных 10 мас.%TiC. Исследованы макро- и микроструктура полученных образцов, проведены микрорентгеноспектральный 
и рентгенофазовый анализы. Установлено, что уже в процессе охлаждения на воздухе после синтеза происходит выделение 
β-фазы из α-твердого раствора алюминия. Проведены эксперименты по изучению влияния дополнительного нагрева на струк-
туру и свойства образцов, определены оптимальные температурно-временные параметры, предложена феноменологическая 
модель последовательности структурных превращений. Выполнен сравнительный анализ физических, механических, техно-
логических свойств и коррозионной стойкости исходных сплавов АМг2H и АМг6H в нагартованном состоянии и компози-
ционных материалов на их основе до и после термической обработки. Установлено, что проведение дополнительного нагрева 
способствует снижению пористости и сохранению уровня электропроводности относительно этих показателей для литых ком-
позитов. Выявлено, что прочность на сжатие и относительная деформация для композита на основе сплава АМг2 изменяют-
ся незначительно, тогда как для материала на основе АМг6 их падение более существенно. При этом термическая обработка 
позволяет повысить твердость материалов, сохранив достаточную способность композитов к пластической деформации, что 
подтверждается значениями степени деформации и коэффициента уковки, близкими к уровню матричных сплавов. Также 
установлено, что синтезированные композиционные материалы сохраняют высокий уровень устойчивости к углекислотной 
и сероводородной коррозии.

Ключевые слова: алюмоматричный композиционный материал (АМКМ), алюминий, расплав, карбид титана, самораспростра-
няющийся высокотемпературный синтез (СВС).
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Abstract: Aluminum matrix composites reinforced with ultra-fine refractory titanium carbide feature a unique combination of properties. 

They are promising structural materials. Self-propagating high-temperature synthesis (SHS) is an affordable and energy-saving composite-
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Введение

Алюмоматричные композиционные материалы 

(АМКМ), дисперсно-армированные тугоплавкой 

фазой карбида титана в количестве от сотых долей 

до 50 мас.%, характеризуются повышенной проч-

ностью и сохраняют при этом высокие показатели 

пластичности, низкий удельный вес и хорошую 

коррозионную стойкость [1]. Благодаря уникаль-

ному сочетанию свойств они используются для из-

готовления деталей шатунно-поршневой группы, 

подшипников и других износостойких деталей уз-

лов трения [2; 3].

К настоящему времени известно много техно-

логий получения АМКМ, которые в зависимости 

от агрегатного состояния матрицы делят на твер-

дофазные и жидкофазные методы [4]. Однако ис-

пользование твердофазных методов ограничено 

длительностью и энергоемкостью процесса изго-

товления, а применение традиционных жидко-

фазных способов не позволяет вводить в расплав 

значительное количество армирующей фазы из-за 

потери текучести и зачастую сопровождается не-

желательным химическим взаимодействием меж-

ду матрицей и вводимыми компонентами [5]. 

В последнее время для изготовления АМКМ 

активное применение находит метод самораспро-

страняющегося высокотемпературного синтеза 

(СВС), который прост в исполнении, реализуется 

в любой плавильной печи и не требует существен-

ных энергозатрат. Технология заключается в про-

ведении в расплаве алюминия экзотермической 

реакции между исходными реагентами в виде эле-

ментных порошков титана и углерода или их со-

единений, в результате чего образуется фаза кар-

making process. It involves the exothermic reaction between titanium and carbon (or their compounds) directly in the melt. We studied the 

properties of SHS composites based on the AMg2 and AMg6 commercially available alloys reinforced with 10 wt.%TiC. We investigated 

the macro- and microstructure of the samples with XRD and EDS analysis. It was found that the β-phase is separated from α-solid solution 

of aluminum as early as the air cooling stage. We conducted experiments aimed at studying the effects of additional heating on the sample 

structure and properties and found the optimal temperature and time values. We also proposed a phenomenological model of the structural 

transformation sequence. We compared the physical, mechanical, and manufacturing properties and corrosion resistance of the original 

cold-hardened AMg2N and AMg6N alloys and the composites before and after heat treatment. It was found that additional heating reduces 

porosity and maintains electrical conductivity. It was also found that the compressive strength and relative strain of the composite based on 

the AMg2 alloy change insignificantly, while for the AMg6-based composite the reduction is more significant. Heat treatment increases the 

composite hardness while maintaining sufficient plastic deformation. It is confirmed by the measured values of the relative strain and the 

reduction ratio close to that of the original matrix alloys. It was also found that the composites retain high resistance to carbon dioxide and 

hydrogen sulfide corrosion.
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бида титана в виде множества дисперсных частиц 

[5—8]. 

Анализ работ за последние годы показывает, что 

в целях улучшения свойств, помимо собственно 

синтеза, исследователями также ставятся задачи 

повышения дисперсности частиц карбидной фа-

зы и введения в матрицу легирующих элементов, 

поскольку оба эти фактора оказывают положи-

тельное влияние на свойства получаемых АМКМ. 

Например, в публикации [9] в расплав алюминия, 

содержащий, мас.%: 5 Cu, 0,45 Mn, 0,3 Ti, 0,2 Cd, 

0,2 V, 0,15 Zr и 0,04 B, вводили компоненты экзо-

термической шихты (алюминий, титан, углерод-

ные нанотрубки) из расчета 0,1—1,0 мас.%. Выяв-

лено, что синтез 0,5 мас.% наноразмерных частиц 

TiC приводит к повышению прочности композита 

до 540 МПа, а относительного удлинения до 19 %, 

что соответствует их увеличению на 11 и 188 % по 

сравнению с матричным сплавом. В другой работе 

[10] на той же матричной основе были синтезиро-

ваны композиционные материалы с 0,5 мас.% TiC 

(с размером частиц d = 97 нм) и с 1, 3 и 5 мас.% TiC 

(d = 1,88 мкм). Установлено, что при t = 180 °C и 

нагрузке 20 Н износостойкость наноразмерного 

композита на 16,5 % выше, чем у композита, арми-

рованного микрочастицами карбида титана в ко-

личестве 5 мас.%.

Исследования в СамГТУ также показали воз-

можность проведения СВС АМКМ состава Al—

TiC из порошков титана и углерода с массовой 

долей армирующей фазы до 20 % и исходным раз-

мером частиц около 2—4 мкм [5]. В дальнейшем 

было установлено, что добавка в шихту 5 мас.% 
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соли Na2TiF6 позволяет уменьшить размер кар-

бидной фазы в композите Al—10%TiC до высоко-

дисперсного (менее 1 мкм) и в результате этого 

повысить прочность материала в литом состоянии 

более чем на 80 % (со 115 до 200 МПа) [11]. Затем 

были успешно синтезированы композиты соста-

вов Al—5%Cu—10%TiC, Al—5%Cu—2%Mn—10%TiC 

и др., включающие высокодисперсную карбидную 

фазу и отличающиеся повышенными характерис-

тиками [12].

За последние годы выросло число работ, посвя-

щенных армированию промышленных сплавов 

карбидной фазой, как формируемой в расплаве 

методом СВС, так и вводимой извне [13—15]. При-

чем, как правило, в качестве основы выбираются 

термически упрочняемые сплавы, которые после 

армирования дополнительно обрабатываются по 

режиму дисперсионного твердения (закалка + ста-

рение). Так, авторами [16] показана возможность 

СВС высокодисперсной карбидной фазы в ко-

личестве 6, 10 и 12 об.% в составе сплава А2024 

(Al—4,4%Cu—1,5%Mg). В образце, содержащем 

12 об.% TiC, после экструдирования, проведения 

термообработки в виде отжига при 400 °C в тече-

ние 20 ч, закалки с выдержкой 1 ч при t = 500 °С 

и искусственного старения при 190 °С в течение 

8 ч фиксируется наибольшее увеличение механи-

ческих характеристик — модуля упругости и пре-

дела прочности до 93 ГПа и 461 МПа соответствен-

но. А в работах [17; 18] отмечается, что после ввода 

в состав литейного сплава АА7075 (Al—5,8%Zn—

2,4%Mg) 2—10 мас.% частиц TiC размером около 

2 мкм, проведения гомогенизации при t = 450 °С 

в течение 2 ч и старения при 121 °С в течение 24 ч 

в образце с 8 мас.% TiC удалось повысить предел 

прочности с 400 до 600 МПа и твердость со 110 

до 200 HV. 

Вместе с тем в некоторых работах указывает-

ся, что не всегда термическая обработка АМКМ 

приводит к улучшению их прочностных свойств. 

Так, в исследовании [19] рассматривалось старе-

ние сплава Al6061 (Al—Mg—Si), армированного 

2 % частиц TiC (d = 40÷50 мкм), при t = 160 °C и 

выявлено, что присутствие армирующих частиц 

препятствует образованию зон Гинье—Престона 

и выделению упрочняющих метастабильных фаз 

Mg—Si в алюминиевой матрице. В результате по-

сле термообработки по режиму Т6 максимальная 

твердость 75,8 HV композита Al6061—TiC дости-

галась через 8 ч старения и была намного ниже, 

чем у матричного сплава Al6061 через 18 ч старе-

ния — 123 HV. 

В обзорной работе [20] обобщаются основные 

особенности закалки и последующего старения 

АМКМ систем Al—Cu—Mg—SiC, Al—Mg—Si—

Cu—SiC, Al—Mg—Si—Cu—В4С и Al—Zn—Mg—

Cu—SiC, армированных карбидом кремния и 

получаемых как твердо-, так и жидкофазными ме-

тодами. В целом отмечается, что кинетика старе-

ния композитов и алюминиевых сплавов отли-

чается: возможно изменение последовательности 

стадий дисперсионного твердения и фазового 

состава матричного материала, а максимальные 

показатели твердости и прочности в АМКМ до-

стигаются за более короткое время. Помимо это-

го, упрочнение композиционных материалов, как 

правило, получается ниже, чем ожидается от «сло-

жения» дисперсионного упрочнения матричного 

алюминиевого сплава и дисперсного упрочнения 

матрицы армирующими частицами. 

Особый интерес вызывают исследования, в 

которых показано, что за счет изменения состава, 

структуры межфазных границ и улучшения каче-

ства связи на границах матрицы и наполнителя 

становится возможным реализовать термическую 

обработку и на сплавах, которые традиционно не 

упрочняются посредством дисперсионного твер-

дения. Примером тому может служить работа [21], 

где показано, что после проведения закалки с 

550 °С в течение 20 мин с охлаждением в горячей 

воде и последующего старения при 160 °С в течение 

30 мин композиционного материала на основе тер-

мически неупрочняемого сплава АМг1 с добавкой 

2,5 мас.% SiC (d = 3 мкм) достигается повышение 

твердости до 1040—1200 НВ и предела прочности 

до 153 МПа. Одной из причин такого эффекта 

может также являться наличие магния в составе 

сплава, который зачастую используется в качестве 

поверхностно-активной добавки, сегрегирующей 

на границе раздела фаз и тем самым уменьшающей 

ее энергию [22]. 

Например, авторами [23] был изучен характер 

взаимодействия подложки из карбида титана с 

расплавом Al—Mg при температуре 900 °C. Было 

выявлено, что повышение содержания Mg с 1 до 

20 % в составе алюминиевой основы существенно 

улучшает смачивание керамической фазы за счет 

снижения поверхностного натяжения капли алю-

миния. Кроме того, введение магния значительно 

упрочняет алюминиевые сплавы: в частности, в 

работе [24] сообщается, что добавка 14 % Mg в со-

став СВС-сплавов, полученных горячим прессо-

ванием, позволяет увеличить прочность на сжатие 

композита Al—TiC сразу на 353 МПа. 
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Приведенные данные подтверждают, что при-

сутствие магния может существенно повысить эф-

фективность упрочнения сплавов фазой карбида 

титана. Анализ применяемых алюминиевых спла-

вов показал, что подобное армирование наиболее 

целесообразно для Al—Mg-сплавов (магналиев), 

которые, как известно, отличаются хорошими де-

формируемостью и свариваемостью, но относи-

тельно невысокими прочностью и твердостью [25]. 

По составу наиболее распространенные сплавы 

данной системы содержат от 1 до 6 мас.% Mg и мик-

родобавки других легирующих элементов — Fe, Si, 

Mn, Ti, Cu, Be и др. Растворимость магния в алю-

минии составляет 17,4 % при t = 450 °С и около 1,4 % 

при комнатной температуре, но из-за неравновес-

ных условий кристаллизации в сплавах, содержа-

щих даже 1—2 % Mg, могут появляться эвтектиче-

ские включения β-фазы состава Al3Mg2 (Mg5Al8). 

Переходные металлы при кристаллизации 

образуют с алюминием пересыщенные твердые 

растворы [26; 27], однако их незначительное ко-

личество не приводит к существенному повыше-

нию прочности. В связи с этим формирование 

дополнительной высокодисперсной фазы карбида 

титана в составе магналиев может вызвать поло-

жительный эффект как от собственного твердо-

растворного упрочнения, так и от изменения по-

рядка и скорости структурных превращений в ходе 

кристаллизации и термической обработки вслед-

ствие возникающих микроискажений кристалли-

ческой решетки. 

Очевидно, что результативность армирования 

в значительной степени будет определяться хими-

ческим составом сплавов, т.е. процентным содер-

жанием магния и легирующих элементов. Поэто-

му целью данной работы было получение методом 

СВС двух композиционных материалов с карби-

дом титана на основе магналиев АМг2—10%TiC и 

АМг6—10%TiC и исследование влияния термиче-

ской обработки на их структуру и свойства.

Методика проведения исследований

В качестве матрицы для создания распла-

вов использовались сплавы марок АМг2 (1520) и 

АМг6 (1560) производства ООО «Саммет» (Рос-

сия), выплавленные по ГОСТ 4784-2019. Для по-

лучения шихтовой смеси порошки титана (марки 

ТПП-7, ТУ 1715-449-05785388) и углерода (П-701, 

ГОСТ 7585-86), взятые в стехиометрическом соот-

ношении для протекания СВС-реакции Ti + C =

= TiC, смешивали с солью Na2TiF6 (ГОСТ 10561-80) 

в количестве 5 % от массы шихты. Далее получен-

ную композицию делили на 3 равные порции, за-

вернутые в алюминиевую фольгу, каждую из ко-

торых поочередно вводили в расплавы АМг2 или 

АМг6 с температурой 900 °С в графитовом тигле 

плавильной печи ПС-20/12 (Россия) для реализа-

ции СВС-реакции и получения образцов целевых 

композитов. 

Для выявления микроструктуры травление об-

разцов проводили раствором состава 50 % HF +

+ 50 % HNO3 в течение 10—15 с. Металлографи-

ческий анализ осуществляли на растровом элек-

тронном микроскопе JSM-6390A («Jeol», Япония) с 

приставкой микрорентгеноспектрального анализа 

(МРСА) JSM-2200. 

Фазовый состав определяли методом рентге-

нофазового анализа (РФА). Съемка рентгенов-

ских спектров проводилась на автоматизиро-

ванном дифрактометре марки ARL X’trA («Ther-

mo Scientific», Швейцария) с использованием 

CuKα-излучения при непрерывном сканирова-

нии в интервале углов 2θ = 20÷80° со скоростью 

2 град/мин. Для анализа дифрактограмм приме-

няли программу HighScore Plus («PANalytical B.V.», 

Нидерланды). Термическую обработку образцов 

АМКМ проводили в лабораторной камерной печи 

СНОЛ с рабочей температурой до 1300 °С. 

Плотность экспериментальных образцов опре-

деляли путем гидростатического взвешивания 

на весах ВК-300 (Россия) 4-го класса точности 

по ГОСТ 20018-74, при этом значение плотности 

дистиллированной воды принималось равным 

0,99733 г/см3, что соответствует температуре возду-

ха в помещении 24 °С. Размерный и количествен-

ный анализы структурных составляющих осу-

ществляли на оптическом металлографическом 

микроскопе МИМ 43 (Россия) с применением про-

граммы обработки изображений SIAMS 800. 

Для исследования электропроводности АМКМ 

использовали вихретоковый структуроскоп 

ВЭ-26НП (Россия) по ГОСТ 27333-87. Твердость 

экспериментальных образцов определяли на 

твердомере ТШ-2М (Россия) по ГОСТ 9012-59 с 

последующей оценкой диаметра отпечатка на ми-

кроскопе Motic DM-111 (Россия) и его анализом в 

программе Motic Educator. Микротвердость образ-

цов исследовали на стандартном микротвердомере 

ПТМ-3 (Россия) по ГОСТ 9450-76 методом вдавли-

вания алмазной пирамидки с квадратным основа-

нием и межгранным углом при вершине 136°, наве-

ска на индентор составляла 100 г. 

Испытания на сжатие проводили по ГОСТ 
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25.503-97 на образцах III типа диаметром d0 =

= 20 мм. Относительную степень деформации и 

коэффициент  уковки рассчитывали по ГОСТ 8817-82. 

Стойкость к коррозии оценивали по ГОСТ 

13819-68 в автоклавном комплексе Coat Test 

3.3.150.150 в следующих условиях: водный раствор 

5 % NaCl; газовая фаза CO2 (1 Па) + H2S (0,5 МПа) +

+ N2 (3,5 МПа) при температуре 80 °С; длитель-

ность 240 ч; общее давление 5 МПа. Параме-

тры коррозионной стойкости рассчитывали по 

ГОСТ 9.908-85. Триботехнические испытания про-

водили с использованием универсального трибо-

технического комплекса Универсал-1Б (Россия) 

в следующем режиме: 

— вид трения — граничное трение (скольжение); 

— схема испытаний «кольцо-плоскость»;

— материал контртела — сталь 40Х;

— среда — синтетическое моторное масло Shell 

Helix Ultra SAE 5W-40;

— нормальная нагрузка на контакт — 380 Н;

— частота вращения контртела — 600 об/мин 

(средняя линейная скорость в зоне контакта 

0,157 м/с);

— длительность испытаний — 30 мин (или до 

появления полного схватывания).

Результаты исследований 
и их обсуждение

В ходе экспериментального синтеза на исходных 

порошковых составах обоих целевых композитов 

наблюдалась активная и быстротечная СВС-реак-

ция с яркими вспышками. Изломы полученных 

образцов характеризовались однородно серым цве-

том, отсутствием посторонних включений и остат-

ков непрореагировавшей шихты. 

Синтез и термическая обработка 
композиционного материала АМг2—10%TiC

Микроструктура композиционного матери-

ала АМг2—10%TiC, полученного с применением 

процесса СВС, приведена на рис. 1. После синтеза 

формируется большое количество как некрупных 

спекшихся агломератов, так и высокодисперсных 

частиц округлой формы размером более 180 нм. 

Микрорентгеноспектральный анализ выявил 

наличие элементов Al, Ti, C и Mg (рис. 2). Прове-

денное далее рентгенофазовое исследование по-

зволяет сделать вывод о наличии требуемой фазы 

TiC (рис. 3). Также, учитывая присутствие Mg, по 

данным МРСА, не исключено, что в структуре ма-

териала присутствует и β-фаза, но ее количество 

слишком мало, чтобы быть зафиксированным по-

средством РФА. 

Количественная обработка дифрактограммы 

выявила присутствие карбидной фазы (8 мас.%), 

что, принимая во внимание некоторую неодно-

родность ее распределения, является вполне при-

емлемым уровнем. Оценка средней величины 

зерна показала ее уменьшение с 9,64 (±4,82) мкм 

в матрице до 1,31 (±0,056) мкм в композиционном 

материале, что подтверждает модифицирующий 

эффект частиц карбидной фазы. После синтеза 

АМКМ была произведена оценка твердости, кото-

рая показала, что ее значение повысилось с 509 НВ 

для литого сплава АМг2 до 594 НВ для композици-

Рис. 1. Микроструктура композиционного материала АМг2–10%TiC

а – увеличение ×100, б – ×20000

Fig. 1. SEM image of the AMg2–10%TiC composite

a – ×100 magnification, б – ×20000 magnification

a б
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онного материала АМг2—10%TiC, что соответству-

ет уровню твердости сплава АМг2 в нагартованном 

состоянии (АМг2Н). 

Таким образом, сделан вывод, что ввиду отсут-

ствия пластического деформирования к повыше-

нию твердости приводит именно наличие высоко-

дисперсных карбидных частиц. 

Далее был проведен анализ и выбраны тем-

пературно-временные режимы термической об-

работки. Как уже было отмечено выше, сплав 

АМг2 ввиду низкой степени легированности не 

подвергается дисперсионному твердению после 

закалки и состоит преимущественно из твердого 

раствора магния в алюминии. Однако, как было 

показано выше и в работе [21], проведение тер-

мической обработки композита АМг1 с дисперс-

ной фазой может привести к появлению новых 

эффектов. 

С учетом всех факторов для исследования бы-

ли выбраны режимы нагрева 130, 150, 180 и 350 °С 

в течение 1, 2 и 3 ч с охлаждением на спокойном 

воздухе [28]. В качестве количественного крите-

рия для оценки влияния нагрева использовалась 

твердость. На рис. 4 представлены полученные 

результаты, которые показывают, что наиболь-

шее ее значение 676 НВ (по сравнению с исход-

ным 594 НВ для литого композиционного мате-

риала) достигается в результате нагрева при 150 °С 

в течение 2—3 ч, а нагрев при 350 °С на твердость 

не влияет. 

Микроструктура и результаты МРСА образцов 

АМКМ с максимальной твердостью, представлен-

ные на рис. 5 и 6, показывают, что размеры карбид-

ных частиц и химический состав не претерпевают 

изменений. Однако помимо элементного магния, 

по данным МРСА, после термической обработ-

ки на дифрактограмме появляются пики β-фазы 

Al3Mg2 в количестве 3 мас.%, что свидетельствует 

о дополнительном выделении магния из твердого 

раствора алюминия (рис. 7).

Анализ данных, полученных инструменталь-

ными методами, позволил сделать следующее 

предположение о последовательности структур-

ных превращений до и после термической об-

Номер 

маркера

Содержание, мас.%

С Al Ti Mg F

001 28,01 14,27 57,72 0 0

002 17,97 38,17 38,01 3,49 2,36

003 17,82 47,91 28,71 3,92 1,65

004 0 93,93 0 6,07 0

Рис. 2. Результаты МРСА композиционного материала 

АМг2–10%TiC

Fig. 2. EDS analysis of the AMg2–10%TiC composite

Рис. 3. Дифрактограмма композиционного материала 

АМг2–10%TiC

Fig. 3. XRD pattern of the AMg2–10%TiC composite

Рис. 4. Изменение твердости композиционного 

материала АМг2–10%TiC после дополнительного 

нагрева при разных температурах

Fig. 4. The hardness variations of the AMg2–10%TiC 

composite after heat treatment at different 

temperatures
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работки. Первоначально, сразу после заливки 

композиционного материала в кокиль, в про-

цессе кристаллизационного охлаждения ввиду 

наличия большого количества карбидных частиц, 

искажающих кристаллическую решетку матри-

цы и вызывающих высокие внутренние напря-

жения, возможно выделение фаз кристаллиза-

ционного происхождения Mg2Si, Al6(Fe, Mn), 

Al15(Fe, Mn)2Si3 [29], а после завершения кристал-

лизации — и частичное выделение из твердого 

раствора β-фазы. 

Необходимо отметить, что наличие фазы 

Al3Mg2 может привести к снижению прочностных 

и коррозионных свойств из-за ее выделения в виде 

сплошных цепочек по границам зерен [29]. Одна-

ко в данном случае большое количество дисперс-

ных карбидных частиц очевидно препятствует 

образованию подобных сплошных выделений, и 

отдельные включения интерметаллической β-фа-

зы могут способствовать повышению твердости. 

В ходе дополнительного нагрева при t = 150 °С и 

продолжающемся действии внутренних напряже-

Номер 

маркера

Содержание, мас.%

С Al Ti Mg

007 22,04 13,54 63,19 1,22

008 14,60 75,90 4,88 4,60

009 29,00 38,44 29,89 2,67

Рис. 6. Результаты МРСА композиционного материала 

АМг2–10%TiC после дополнительного нагрева 

при t = 150 °С в течение 2 ч

Fig. 6. EDS analysis of the AMg2–10%TiC composite 

after additional heating at t = 150 °C for 2 h

Рис. 7. Дифрактограмма композиционного материала 

АМг2–10%TiC после дополнительного нагрева 

при t = 150 °С в течение 2 ч

Fig. 7. XRD pattern of the AMg2–10%TiC composite 

after additional heating at t = 150 °C for 2 h

Рис. 5. Микроструктура композиционного материала АМг2–10%TiC после дополнительного нагрева 

при t = 150 °С в течение 2 ч

а – увеличение ×500, б – ×20000

Fig. 5. SEM image of the AMg2–10%TiC composite after additional heating at t = 150 °C for 2 h

a – ×500 magnification, б – ×20000 magnification

a б
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ний облегчаются диффузионные процессы, и при 

последующем охлаждении на воздухе реализуется 

дополнительное выделение β-фазы, что приводит 

к последующему повышению твердости.

Отсутствие изменения твердости при нагреве 

до 350 °С (см. рис. 4) является следствием того, что 

при этой температуре образуется твердый раствор 

уже по всему объему, и при охлаждении происхо-

дят те же процессы, что и после СВС композита, 

в результате чего наблюдается исходное значение 

твердости. 

Синтез и термическая обработка 
композиционного материала АМг6—10%TiC

Микроструктура синтезированного компози-

ционного материала АМг6—10%TiC приведена на 

рис. 8. По сравнению с предыдущим случаем здесь 

образованные частицы карбидной фазы, имеющие 

размеры выше 130 нм, распределены более равно-

мерно по объему сплава, что можно объяснить 

повышенным содержанием магния и, соответ-

ственно, большей их смачиваемостью и лучшим 

усвоением. 

Микрорентгеноспектральный анализ и рентге-

нофазовое исследование позволяют сделать вывод 

о наличии целевой фазы TiC (рис. 9 и 10), а присут-

ствие магния — предположить присутствие β-фазы.

Обработка дифрактограммы подтвержда-

ет присутствие карбидной фазы в количестве 

10 мас.%. Средняя величина зерна уменьшилась с 

15,8 (±34,3) мкм в матричном сплаве до 10,6 (±3,56) 

мкм в композиционном материале. По резуль-

татам синтеза значение твердости повышается 

с 830 НВ для литого сплава АМг6 до 909 НВ для 

АМКМ АМг6—10%TiC.

Сплав АМг6 также не относится к числу 

классических дисперсионно-твердеющих, но вы-

сокое содержание магния обеспечивает его са-

мые высокие прочностные свойства из всех 

магналиев. Как правило, его используют в на-

гартованном состоянии либо, для повышения 

пластичности, подвергают рекристаллизацион-

ному отжигу в интервале температур 310—335 °С 

с выдержкой в печи от 30 мин до 3 ч с охлажде-

нием на воздухе [26]. 

В работе [30] для сплава 1565ч, содержащего 

5,1—6,0 маc.% Mg и дополнительную легирующую 

добавку Zr, было изучено влияние различных ре-

жимов гетерогенизационного отжига: темпера-

туры от 130 до 280 °С и времени выдержки от 1 до 

12 ч. Результаты показали, что выделение одно-

родно распределенных отдельных частиц β-фазы в 

ходе отжига при t = 230 °С с выдержкой 6 ч приво-

дит к формированию мелкозернистой структуры и 

максимальному приросту твердости. 

На основе приведенных данных для компо-

зиционного материала АМг6—10%TiC были вы-

браны следующие режимы: нагрев при t = 230 °С 

в течение 1, 3 и 6 ч при температурах 310, 320 и 

335 °С в течение 1, 2 и 3 ч. На рис. 11 представлены 

полученные значения твердости, которые свиде-

тельствуют, что термическая обработка в интерва-

ле t = 310÷335 °С к увеличению твердости не приво-

дит, а наибольшее ее значение 999 НВ достигается 

в результате выдержки при t = 230 °С в течение 

3 и 6 ч. 

Рис. 8. Микроструктура композиционного материала АМг6–10%TiC

а – увеличение ×500, б – ×20000

Fig. 8. SEM image of the AMg6–10%TiC composite

a – ×500 magnification, б – ×20000 magnification

a б
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Рис. 12. Микроструктура композиционного материала АМг6–10%TiC после дополнительного нагрева 

при t = 230 °С в течение 3 ч

а – увеличение ×500, б – ×20000

Fig. 12. SEM image of the AMg6–10%TiC composite after additional heating at t = 230 °C for 3 h

a – ×500 magnification, б – ×20000 magnification

Таким образом, как и на предыдущем спла-

ве, проведение дополнительного нагрева при 

температуре, близкой к линии ограниченной 

растворимости, способствует повышению твер-

дости. 

Результаты микроструктурного исследова-

ния, МРСА и РФА образца с максимальной твер-

достью приведены на рис. 12—14. 

Номер 

маркера

Содержание не менее, мас.%

Al Ti C Mg

005 4,43 90,18 4,74 0,66

006 90,56 0,22 0,15 9,06

007 5,13 88,60 5,46 0,81

008 40,24 51,14 2,76 5,86

Рис. 9. Результаты МРСА композиционного материала 

АМг6–10%TiC

Fig. 9. EDS analysis of the AMg6–10%TiC composite

Рис. 10. Дифрактограмма композиционного материала 

АМг6–10%TiC

Fig. 10. XRD pattern of the AMg6–10%TiC composite

Рис. 11. Изменение твердости композиционного 

материала АМг6–10%TiC после дополнительного 

нагрева при разных температурах

Fig. 11. The hardness changes of the AMg6–10%TiC 

composite after additional heating at different 

temperatures

a б
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Номер 

маркера

Содержание не менее, мас.%

Al Ti C Mg Mn Fe

022 9,92 85,04 3,73 1,31 – –

023 80,86 – – 6,75 3,86 8,54

024 93,41 – – 6,59 – –

Рис. 13. Результаты МРСА композиционного материала 

АМг6–10%TiC после дополнительного нагрева 

при t = 230 °С в течение 3 ч

Fig. 13. EDS analysis of the AMg6–10%TiC composite 

after additional heating at t = 230 °C for 3 h

Рис. 14. Дифрактограмма композиционного материала 

АМг6–10%TiC после дополнительного нагрева 

при t = 230 °С в течение 3 ч

Fig. 14. XRD pattern of the AMg6–10%TiC composite 

after additional heating at t = 230 °C for 3 h

Таблица 1. Плотность и пористость сплавов 
и композиционных материалов

Tablе 1. Density and porosity of the original alloys 

and composites

Состав 

образца
ρт, г/см3 ρэ, г/см3 П, %

АМг2Н 2,69 – –

АМг2–10%TiC

(без ТО)
2,82 2,797 0,82

АМг2–10%TiC

(нагрев до 150 °С, 2 ч)
2,82 2,826 0

АМг6Н 2,64 – –

АМг6–10%TiC

(без ТО)
2,768 2,739 1

АМг6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 3 ч)
2,768 2,768 0

АМг6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 6 ч)
2,768 2,768 0

Наличие, по данным микрорентгеноспек-

трального анализа, помимо Al, Ti, C и Mg также 

Mn и Fe может свидетельствовать о присутствии 

в структуре содержащих их интерметаллических 

и керамических фаз кристаллизационного про-

исхождения. Однако основной фазой, выделя-

ющейся в результате нагрева, является Al3Mg2 в 

количестве 6 мас.%, которая и обусловливает по-

вышение твердости (рис. 14).

Исследование свойств композиционных 
материалов АМг2—10%TiC 
и АМг6—10%TiC

Сравнительное исследование различных свойств 

проводилось на исходных сплавах в нагартован-

ном состоянии (АМг2Н и АМг6Н) на образцах 

АМКМ без термической обработки (ТО) и после 

проведения дополнительных нагревов с макси-

мальными значениями твердости.

Поскольку получение АМКМ методом СВС 

сопровождается значительным газовыделением, 

что может негативно сказаться на их свойствах, 

первоначально были определены плотность (ρэ) 

и пористость (П) образцов (табл. 1). Значения ρэ 

АМКМ несколько выше, чем у матричных спла-

вов, что подтверждает наличие карбидной фазы с 

ρ = 4,92 г/см3. Теоретическая плотность (ρт) опре-

делялась для АМКМ с 10 % TiC.

Из сравнения теоретического и эксперимен-

тального значений плотности АМКМ следует, что 

в литых образцах после СВС пористость не превы-

шает 1 %, а после термической обработки она сни-

жается до нуля, что подтверждает улучшение ка-

чества адгезионной связи на границах раздела фаз. 

Далее была изучена электропроводность, кото-

рая является важной эксплуатационной характе-

ристикой для всех алюминиевых сплавов (табл. 2). 

Как показано в работе [31], высокой электро-

проводностью могут обладать лишь АМКМ, ар-
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Таблица 3. Механические и технологические свойства сплавов и композиционных материалов

Tablе 3. Mechanical properties and manufacturability of the alloys and composites

Состав 

образца
σв

*, МПа ε*, %
Твердость, 

НВ

Микротвердость, 

HV

Степень 

деформации, %

Коэффициент 

уковки

АМг2Н 290 69,19 594 608 32 1,48

АМг2–10%TiC

(без ТО)
271 59,7 594 736 25 1,33

АМг2–10%TiC

(нагрев до 150 °С, 2 ч)
288 61,5 676 745 29 1,41

АМг6Н 449 32 830 991 44 1,8

АМг 6–10%TiC

(без ТО)
403 19 909 1020 43 1,62

АМг 6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 3 ч)
395 14 999 1069 43 1,75

* Результаты испытаний на одноосное сжатие.

мированные нанофазами с минимальными раз-

мерами (типа УНТ, графена и т.п.), а возможность 

получения электротехнического материала с ар-

мирующей фазой карбида титана пока находится 

в стадии изучения.

Полученные значения несколько ниже, чем у 

исходных сплавов, что является следствием при-

сутствия карбидной фазы. Данный вывод может 

быть подтвержден результатами исследования [32], 

в котором также показано, что при синтезе АМКМ 

с 3,68 об.% TiC в составе алюминиевой матрицы 

растет электросопротивление и, соответственно, 

уменьшается электропроводность материала. 

В ходе следующих испытаний на сжатие опре-

деляли предел прочности (σв) и относительную 

деформацию (ε) (табл. 3). Выявлено, что оба пока-

зателя для композиционного материала АМг2—

10%TiC снижаются относительно свойств матрицы 

незначительно, а вот для АМг6—10%TiC их паде-

ние более существенно. Возможно, это частично 

обусловлено большим выделением β-фазы в со-

ставе сплава АМг6, скопления которой в этом слу-

чае сложнее предотвратить. Кроме того, магний, 

являясь высокоактивным металлом, способен об-

разовывать соединения с кислородом: при малом 

содержании Mg формируется шпинель MgAl2O4, а 

при высоком — MgO [33]. 

В работе [34] изучалось влияние 2 мас.% Mg на 

структуру композиционного материала Al—1%Ti—

10%SiC, полученного замешиванием при темпера-

туре 850—900 °C, и показано наличие в конечном 

продукте отдельных протяженных пленкообраз-

ных скоплений шпинели MgAl2O4. Естественно, 

наличие на границах раздела фаз Mg-содержа-

щих включений может минимизировать эффект 

от повышения смачиваемости и способствовать 

снижению прочности. Авторами [35] также пока-

зано, что введение 10 мас.% армирующих частиц 

TiC размером 40—100 мкм в алюминиевый сплав 

АК12М2МгН приводит к уменьшению предела 

прочности при сжатии с 489 до 470 МПа, а сте-

Таблица 2. Электропроводность сплавов 
и композиционных материалов

Tablе 2. Electrical conductivity of alloys 

and composites

Состав 

образца

Электропроводность, 

МСм/м

АМг2Н 19,7

АМг2–10%TiC

(без ТО)
15,4

АМг2–10%TiC

(нагрев до 150 °С, 2 ч)
16,6

АМг6Н 14,5

АМг6–10%TiC

(без ТО)
10,57

АМг6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 3 ч)
11,2

АМг6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 6 ч)
10,98
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Таблица 4. Коррозионная стойкость сплавов и композиционных материалов

Tablе 4. Corrosion resistance of alloys and composites

Состав 

образца

Потеря 

массы, г

Потеря массы 

на единицу 

площади, кг/м2

Изменение 

толщины 

образца, м

Скорость 

коррозии, 

г/(м2·ч)

Глубинный 

показатель 

коррозии, мм/год

АМг2Н 0,6187 0,160 0,058 0,666 0,0021

АМг2–10%TiC

(без ТО)
0,3686 0,095 0,035 0,416 0,0014

АМг2–10%TiC 

(нагрев до 150 °С, 3 ч)
0,418 0,108 0,038 0,450 0,0014

АМг6Н 0,8935 0,231 0,082 0,962 0,003

АМг6–10%TiC

(без ТО)
0,5826 0,151 0,057 0,627 0,0021

АМг6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 3 ч)
0,8063 0,208 0,075 0,868 0,0027

Таблица 5. Результаты сравнительных триботехнических испытаний

Tablе 5. Tribological tests

Состав 

образца

Скорость 

изнашивания, мкм/ч

Коэффициент 

трения

Температура 

саморазогрева, °С

АМг2Н 37,6±5,2 до 0,3 71

АМг2–10%TiC

(без ТО)
6,4±1,6 0,11–0,12 65

АМг2–10%TiC

(нагрев до 150 °С, 2 ч)
4,0±1,3 0,07–0,08 56

АМг6Н 15,5±4,1 0,13–0,15 70

АМг6–10%TiC

(без ТО)
3,5±0,6 0,07–0,09 59

АМг6–10%TiC

(нагрев до 230 °С, 3 ч)
4,2±1,2 0,08–0,10 66

пени деформации с 17,01 до 12,65 %. Поэтому не-

значительное снижение данных характеристик 

для композиционных материалов, армированных 

карбидом титана, можно считать закономерным. 

Вместе с тем показатели твердости для АМКМ 

АМг2—10%TiC и АМг6—10%TiC возрастают на 12 

и 17 %, а микротвердости — на 18 и 7 % соответ-

ственно.

В результате дальнейших технологических ис-

пытаний на осадку (табл. 3) проводилось нагруже-

ние до максимально возможного уровня, в ходе ко-

торого образцы матричных сплавов АМг2 и АМг6 

удалось деформировать на 32 и 44 % без появления 

трещин. На образцах композиционных матери-

алов нагружение прекращалось при появлении 

первых трещин, которые всегда возникали не по 

телу образцов, а на их боковой поверхности. Уста-

новлено, что АМКМ после нагрева имеют лучшие 

показатели степени деформации и коэффициента 

уковки, чем исходные, и практически сопостави-

мы с матричными. Полученные значения ε = 29 и 

43 % можно принять за максимально допустимые 

пределы деформации образцов АМКМ и считать 

удовлетворительным результатом, поскольку на 

практике для магналиев степень деформации вы-

ше 30 % не применяют, так как это приводит к по-
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нижению их пластичности и нестабильности ме-

ханических и коррозионных свойств [26].

Одним из главных достоинств магналиев яв-

ляется их коррозионная стойкость: в отожжен-

ном состоянии она соответствует 3 баллам [36], 

поэтому была произведена ее оценка (табл. 4). Все 

образцы АМКМ показали глубинный показатель 

скорости коррозии на уровне 0,001—0,003 мм/год, 

что соответствует характеристикам матричных 

сплавов и позволяет отнести их к группе весьма 

стойких металлов.

В заключение был проведен сравнительный 

анализ триботехнических свойств исследуемых 

материалов. На исходных образцах матричного 

сплава АМг2 наблюдались изнашивание со схва-

тыванием и абразивное изнашивание, которые 

привели к быстрому разрушению поверхностного 

слоя, а на образце АМг6 обнаружено отсутствие 

стабильности на эпюре момента трения, что сви-

детельствует о протекании недопустимых процес-

сов в зоне фрикционного контакта (рис. 15, а, б). 

Вместе с тем на всех образцах АМКМ наблю-

далось повышение триботехнических свойств: хо-

рошая прирабатываемость, уменьшение коэффи-

циента трения минимум в 2 раза и снижение ско-

рости изнашивания до 9 раз (рис. 15, в, г и табл. 5). 

Заключение

Проведенные исследования показали, что тер-

мическая обработка композитов с матрицей из 

алюминиево-магниевых сплавов, армированных 

высокодисперсной фазой карбида титана, явля-

ется перспективным способом воздействия на их 

структуру и свойства, хотя сами матричные спла-

вы не относятся к термически упрочняемым. 

Установлено, что СВС композиционного ма-

териала АМг2—10%TiC с последующим нагре-

Рис. 15. Вид поверхности трения образцов АМКМ

а – АМг2Н; б – АМг2–10%TiC (нагрев до 150 °С, 3 ч); в – АМг6Н; г – АМг6–10%TiC (нагрев до 230 °С, 3 ч)

Fig. 15. Friction surface of the AMCs samples

a – AMg2N; б – AMg2–10%TiC (heating to 150 °C, 3 h); в – AMg6N; г – AMg6–10%TiC (heating to 230 °C, 3 h)

a

в г

б
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вом до температуры 150 °С позволяет сохранить 

прочность на сжатие, деформируемость и кор-

розионную стойкость практически на уровне 

матричного сплава в нагартованном состоянии, 

но при этом повысить твердость на 12 %, микро-

твердость на 18 %, снизить коэффициент трения 

не менее чем в 4 раза, а скорость износа — не ме-

нее чем в 9 раз. 

Выявлено, что СВС композиционного материа-

ла АМг6-10%TiC с последующим нагревом до тем-

пературы 230 °С приводит к снижению прочности 

на сжатие на 12 %, но при этом отмечается удов-

летворительный уровень деформируемости и кор-

розионной стойкости, а также повышение твер-

дости на 17 %, микротвердости на 7 %, снижение 

коэффициента трения в 2 раза, а скорости износа 

в 3,7 раза. 

Таким образом, жидкофазное получение мето-

дом СВС и термическая обработка композитов на 

основе алюминиево-магниевых сплавов, упроч-

ненных высокодисперсной фазой карбида титана, 

позволяет получать новые легкие износостойкие 

композиционные материалы, перспективные для 

триботехнических применений. 
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