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The paper studies the technology of deformation and heat treatment of an aluminum-matrix 

composite material under nonstationary conditions, which is upsetting with gradual heating to near-

solidus temperatures under mild loading conditions. The composite material is based on the V95 

aluminum alloy discretely reinforced with 10% of SiC particles. The purpose of the study is to 

compare the deformation behavior of the samples and analyze their microstructure under different 

conditions of thermal deformation processing. The structure of the material is studied by optical and 

electron scanning microscopies. The paper discloses the behavior of the rate of relative strain as de-

pendent on temperature, as well as the features of structure formation in an aluminum-matrix com-

posite depending on the heating conditions. The most pronounced differences are found in the cen-

tral part of the samples closer to the deforming tool (flat dies). On the symmetry axis in the central 

region of the samples there are differences in the crystallographic orientations of the material tex-

tures. Microhardness values and their distribution on the section are obtained. For the sample with 

slow heating, there is no tendency for the increase of the microhardness values in the regions with 

high values of plastic strain, this being indicative of a more complete recrystallization process  

and lower dislocation density. 

Keywords: composite, aluminum, silicon carbide, thermal deformation processing, hardness, scan-

ning microscopy 
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Объектом исследования является технология деформационно-термической обработ-

ки алюмоматричного композиционного материала на основе сплава В95, дискретно упроч-

ненного частицами SiC (10 масс. %) в нестационарных условиях, представляющая собой 

осадку с постепенным нагревом до околосолидусных температур в условиях мягкого нагру-

жения. Цель исследования – сравнить деформационное поведение и провести анализ микро-

структуры образцов при разных условиях деформационно-термической обработки компози-

ционного материала. Структура материала изучена методами оптической и электронной 

растровой микроскопии. В работе установлены закономерности изменения относительной 

деформации и скорости относительной деформации в зависимости от температуры и особен-

ности формирования структуры алюмоматричного композита в зависимости от условий 

нагрева. Наиболее явные различия обнаружены в центральной части образцов ближе к де-

формирующему инструменту (плоским бойкам). В центральной области образцов на оси 

симметрии имеются различия в кристаллографических ориентировках текстур материала. 

Получены значения микротвердости и их распределение на поперечном шлифе. Для образца 

с медленным нагревом тенденции к росту значений микротвердости не наблюдается в обла-

стях с высокими значениями пластической деформации, что может свидетельствовать о бо-

лее полном протекании процесса рекристаллизации и уменьшении плотности дислокаций. 

Ключевые слова: композит, алюминий, карбид кремния, деформационно-термическая об-

работка, твердость, сканирующая микроскопия 

1. Введение 

Металломатричные композиты на основе сплавов алюминия с упрочнением в виде ча-

стиц карбида кремния находят все большее применение в качестве конструкционных мате-

риалов [1–3]. Особенность изготовления алюмоматричного композита (АМК) заключается  

в создании условий деформационно-термического воздействия, позволяющего сформировать 

комплекс необходимых физико-механических свойств [4–6]. Для изготовления алюмомат-

ричных композитов применяются твердофазные методы с исходным матричным алюминием 

в виде порошка и жидкофазные методы с исходным матричным алюминием в виде расплава [4]. 

Независимо от способа синтеза, алюмоматричные материалы обладают малой пластично-

стью и требуют дополнительной деформационно-термической обработки. Иначе при попыт-
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ке деформации происходит хрупкое разрушение в материале при возникновении растягива-

ющих напряжений в результате разрыва слабых адгезионных связей между спеченными гра-

нулами. Дополнительная деформационная обработка заготовок проводится в условиях высо-

ких температур, близких к температурам солидуса [8, 9]. При таких температурах в компози-

тах на основе сплавов алюминия активно протекают неравновесные процессы формирования 

микроструктуры в гранулах алюминия, связанные с упрочнением и разупрочнением. В лите-

ратуре имеется информация, что в процессе высокотемпературной деформации АМК основ-

ной причиной упрочнения является увеличение плотности дислокаций в результате блокиро-

вания движения свободных дислокаций на ранее сформированных скоплениях дислокаций, 

границах зерен и субзерен [10]. Уменьшить плотность дислокаций при деформации возмож-

но за счет процессов динамической рекристаллизации. В то же время активно ведутся иссле-

дования не только условий изготовления, но и влияния температурно-скоростных условий 

для оценки эксплуатационных возможностей готовых изделий [11–14]. Большое количество 

работ, опубликованных по данной тематике за последнее время, указывает на актуальность  

и востребованность этих исследований. 

Одним из основных направлений в исследованиях металломатричных композицион-

ных материалов, помимо повышения физико-механических характеристик за счет оптимиза-

ции состава, является изучение проблем формирования структурных состояний методами 

деформационно-термической обработки, направленными на улучшение деформируемости.  

В литературе отмечается, что отличие химических, теплофизических и механических 

свойств компонентов АМК обусловливает сложное реологическое поведение материала в 

процессах обработки давлением при высоких температурах [15–18]. Композиты, полученные 

методом порошковой металлургии, чаще всего имеют структуру ячеистого типа, при кото-

ром гранулы материала матрицы контактируют не со всеми частицами SiC. Это обусловлено 

тем, что размеры исходных алюминиевых гранул на порядок больше размеров частиц напол-

нителя. После спекания порошковых композиций частицы наполнителя расположены на ис-

ходной поверхности алюминиевых гранул и не проникают вглубь них. Вследствие этого 

проявляется склонность к хрупкому разрушению АМК по скоплению армирующих твердых 

частиц. Для каждого конкретного материала режим предварительной деформационно-

термической обработки оказывает существенное влияние на комплекс механических 

свойств, причем необходимо использовать режим из оптимальной области деформирования 

без формирования нежелательных дефектов. В качестве примера можно привести материал 

на основе сплава Al8009 с 15 % SiC, изготовленный по порошковой технологии и отличаю-

щийся температурой при компактировании и выдавливании, что привело к разному сопро-

тивлению ползучести [19], и композит, прессование которого проводилось при более низкой 

температуре, с более низкими механическими характеристиками. 

Предварительная обработка может быть выполнена не только с помощью горячего 

выдавливания, при котором происходит существенное уменьшение поперечного сечения 

заготовки. Например, совмещение одноосной осадки и кантовки алюмоматричного компо-

зиционного материала Al6061/20SiC привело к улучшению его микроструктуры и механи-

ческих свойств [21]. Мягкое нагружение, когда на образец действует нагрузка при высоких 

(околосолидусных) температурах, способствует инициированию затекания расплава мате-

риала матрицы между частицами SiC и тем самым «разбивает» ячеистую структуру, сфор-

мированную при спекании [22, 23]. Такая деформационно-термическая обработка может 

позволить провести деформацию без разрушения. В ряде исследований [24, 25] установлен 

наиболее эффективный режим осадки композиционного материала на основе сплава В95, 

представляющий собой нагрев от комнатной температуры до 550 °C при воздействии дав-

ления 8 МПа. Увеличение температуры до 560 °C при деформации приводит к образованию 

жидкой фазы в локальных микрообъемах, растворению интерметаллидов S-, Т- и η-фаз, 
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препятствующих движению дислокаций и процессам динамической рекристаллизации.  

С экономической точки зрения целесообразно уменьшить достаточно продолжительное 

время (более 60 мин) ранее предложенного процесса деформационно-термической обра-

ботки. Однако варьирование скорости деформации за счет изменения продолжительности 

нагрева влияет на формирование структуры, в том числе из-за частиц упрочняющей фазы  

и межфазных границ [26].   

Цель исследования – сравнить деформационное поведение, провести анализ микро-

структуры образцов в условиях мягкого нагружения с одновременным нагревом до околосо-

лидусной температуры и определить возможность замены медленного нагрева композици-

онного материала на основе алюминиевого сплава В95, дискретно упрочненного частицами 

SiC, от 20 до 560 °C на быстрый нагрев от 540 до 560 °C. 

2. Материал и методика 

Предметом исследования выступает металломатричный композиционный материал, 

изготовленный по порошковой технологии из гранул высокопрочного алюминиевого сплава 

В95 с 10 масс. % частиц карбида кремния SiC. Химический состав матрицы соответствует 

алюминиевому сплаву В95 системы Al–Zn–Mg–Cu по ГОСТ 4784-2019. 

Цилиндрические образцы диаметром 9 мм и высотой 10 мм из АМК подвергались 

осевому сжатию на испытательной сервогидравлической установке Instron 8801. На рис. 1 

показаны образцы до и после деформации. При испытании образец № 1 помещали в холод-

ную печь и нагревали до температуры 560 °С. Контроль температуры осуществляли с помо-

щью термопары хромель-копель, приложенной к боковой поверхности образца. При этом за 

все время нагрева к образцу прикладывали давление, которое задавалось усилием на плун-

жер испытательной установки. В начальный момент времени усилие выбрано таким образом, 

чтобы создать давление в 8 МПа. Значение давления выбрано исходя из проведенных ранее 

исследований [24, 25]. Образец № 2 помещали в горячую печь и нагревали до 540 °С. Время 

нагрева образца № 2 и выдержки при 540 °С составляло 60 секунд. С учетом размеров образ-

ца, коэффициента теплопроводности, теплоемкости, температуры печи по критерию Био и 

Фурье определено, что нагреваемое тело является теплотехнически тонким, а время – доста-

точным для прогрева образца до 540 °С по всему сечению. Затем к образцу прикладывали 

усилие, соответствующее давлению 8 МПа, и происходил дальнейший нагрев до 560 °С. По-

скольку нагрев образца № 2 от 540 до 560 °С во время деформации происходил в течение  

5 минут, то он считался «быстрым» по сравнению с нагревом образца № 1. Время приложе-

ния нагрузки для достижения давления 8 МПа в начальный момент для обоих образцов со-

ставляло 5 секунд. Для обоих образцов усилие, задаваемое на плунжер, не менялось, поэтому 

при деформации увеличение площади контакта образца с инструментом приводило к умень-

шению давления на образец. Неровности на боковой поверхности деформированных образ-

цов вызваны соприкосновением с термопарой. 

 

Рис. 1. Образец до испытания (а); образец № 1 после испытания (б);  

образец № 2 после испытания (в) 
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Во время испытаний отслеживали перемещение плунжера, время и температуру образца. 

Изменения высоты образцов определяли по перемещению пуансона во время испытания. Разме-

ры образцов до и после испытаний измеряли микрометром и на инструментальном микроскопе. 

Истинная деформация e и скорость деформации ξ рассчитывали по следующим формулам [27]: 

e = ln(h0/h), 

ξ = Δe/Δt, 

где h0 – исходная высота образца; h – высота образца в момент времени t. 

Для исследования микроструктуры образцы после деформирования разделены по осе-

вому сечению. В месте реза производили шлифовку на наждачной бумаге № 180, 320, 800, 

2000 и 2500 на шлифовально-полировальном станке, затем полировку вручную на алмазной 

пасте № 10/7, 7/5, 5/3, 3/2, 2/1, 1/0. Для получения картин дифракции обратно отраженных 

электронов дополнительно применяли ионную полировку с помощью устройства Linda 

SEMPrep2 в течение 30 минут при ускоряющем напряжении 10 кВ с углом наклона образца к 

ионному пучку, равным 7°.  

Микроструктуру композита исследовали с использованием оптического микроскопа 

Neophot-21 при увеличениях от 50 до 1000 крат и на сканирующем электронном микроскопе 

Tescan Vega II XMU при увеличении 500 крат. EBSD-анализ выполнен с помощью про-

граммного комплекса к приставке Oxford HKL Nordlys F+. 

Твердость по Виккерсу измеряли на автоматизированном микротвердомере VMHT 

AUTO man фирмы Leica Microsystems по шкале HV при нагрузке 3 Н в соответствии с требо-

ваниями ГОСТ Р ИСО 6507-1-2007. Данная нагрузка выбрана для минимизации влияния 

структурной неоднородности в местах расположения отпечатка.  

3. Результаты и их обсуждение 

На рис. 2 приведен график, отражающий изменение температуры при нагреве до за-

данных значений. Продолжительность испытания образца № 1 составила 64 минуты, а № 2 – 

5 минут. Режим нагрева для образца № 1 имеет несколько участков: первый – приблизитель-

но до 100 °С, второй – от 100 до 500 °С с практически линейной зависимостью от времени, 

после чего к моменту выхода на конечную, заданную для образца, температуру 560 °С при-

сутствует замедление нагрева (третий участок). Образец № 2 за время деформации находил-

ся в нагретом состоянии в диапазоне температур 540–560 °С.  

 

 

Рис. 2. Режимы нагрева образцов № 1 и № 2 
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Установлено, что образцы № 1 и № 2 деформируются до высоты 2,02 и 2,34 мм и ис-

тинной деформации 1,6 и 1,45 соответственно. Деформация образца № 1 начинается после 

40-й минуты нагрева, температура при этом достигает 500 °С. Скорость деформации посте-

пенно увеличивается начиная с температуры 500 °С (рис. 3а). Возрастание скорости дефор-

мации происходит через 47 мин от начала нагрева, при достижении температуры 520 °С,  

при этом давление на образец снижается до 6,5 МПа, а истинная деформация достигает зна-

чения 0,15. Максимальные значения скорости истинной деформации находятся в диапазоне 

0,0018–0,0029 c
−1

 при нагреве от 529 до 540 °С (рис. 3б). После нагрева до 540 °С происходит 

замедление деформации в результате снижения давления, при этом образец к этому моменту 

претерпевает осадку до истинной деформации 1,19.  

 

 

Рис. 3. Деформация (а) и скорость деформации (б) при нагреве до температур в диапазоне 

500–560 °С: 1 – образец, деформированный по режиму 1; 2 – образец, деформированный  

по режиму 2 (см. рис. 2) 

Нагрев образца № 2 происходит в течение 1 минуты, и деформация начинается, как 

только на образец воздействует давление. За первую минуту образец деформируется на 37 %. 

Вся деформация протекает за 5 минут. Значения скорости истинной деформации имеют не-

сколько участков. Из-за инерции печи, выхолаживания и нелинейного режима нагрева, воз-

никающего после помещения образца в нагретую печь, наблюдается падение скорости де-

формации с 0,008 до 0,0015 c
−1

. Возможно, такое падение обусловлено накоплением дисло-

каций и запаздывающим процессом рекристаллизации. После достижения температуры  

550 °С протекает частичная рекристаллизация и растворение всех фаз интерметаллидов, что 

вновь облегчает процесс деформации. При деформации 0,74 скорость деформации достигает 

максимального значения 0,012 c
−1 

(рис. 3б). 

С точки зрения обеспечения формоизменения установлено, что образцы деформиру-

ются без разрушения в условиях мягкого нагружения как при медленном, так и при быстром 

нагреве. При мягком нагружении задается величина нагрузки, которая остается постоянной 

на всем протяжении испытания. 

На рисунке 4 представлено панорамное изображение макроструктуры образцов, раз-

деленных в осевом сечении. Более детально структура образцов рассматривалась в перифе-

рийных (А и Б) и центральных (В) областях. На рисунке 5 представлены выделенные обла-

сти. На рисунке 5 изображения образцов повернуты на 90 градусов относительно положения 

образца, приведенного на рисунке с панорамным изображением. 
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Рис. 4. Образцы после испытаний на осадку: образец № 1 (а), образец № 2 (б); увеличение 50 

В периферийных участках образцов разницы в структуре не наблюдается. В этих об-

ластях интенсивность деформации минимальна по сравнению с другими участками, преоб-

ладают растягивающие напряжения. В макроструктуре отчетливо видны гранулы из алюми-

ниевого сплава. В центральной части образцов различия более существенны. В середине 

центральной части образца № 1 перераспределение частиц карбида кремния произошло 

практически равномерно (рис. 5в). В образце № 2 матричные гранулы в некоторых местах 

все еще можно различить, хотя они и имеют вытянутую форму (рис. 5г). Главное различие 

между образцами находится в области ближе к деформирующему инструменту (плоским 

бойкам). В образце № 1 гранулы из алюминиевого сплава имеют вытянутую форму (рис. 5в), 

в то время как в образце № 2 сохраняется структура с отчетливо видимыми слегка деформи-

рованными гранулами (рис. 5г). В областях контакта образца № 1 с деформирующим ин-

струментом границ между гранулами матричного сплава не наблюдается. То есть, несмотря 

на то что матричные гранулы имеют вытянутую форму, все же однозначно определить их 

первоначальное положение затруднительно. В образце № 2 в некоторых местах все же воз-

можно определить границы гранул матрицы и скопления частиц карбида кремния. 

Для оценки текстуры композита при EBSD-анализе система координат была выбрана 

следующим образом: ось Х направлена параллельно плоскости деформирующего инструмен-

та, ось Y направлена вдоль направления деформации при осадке. Фазовый состав композита: 

67–77 % – доля матрицы, 6–8 % – доля карбида кремния. При анализе нулевые решения со-

ставляли 16–25 %, что допустимо для образцов, подвергнутых сильной пластической дефор-

мации [28].  

После деформации в обоих образцах наблюдаются мелкодисперсные и равноосные 

зерна (рис. 6а и 7а), что свидетельствует о благоприятных условиях обработки [29]. В образ-

цах основу матрицы композита составляют зерна алюминия с рекристализованной структу-

рой, с преобладающим количеством малоугловых границ. В образце № 1 доля деформиро-

ванных зерен составила 5 %, а рекристаллизованных – 70 % (рис. 6г и 6д). Во время формо-

изменения образца № 1 в композите успевает пройти практически полная рекристаллизация. 

Доля деформированных зерен в образце № 2 выше, чем в образце № 1, а именно 10 % против 

5 % (рис. 7г и 7д). Рекристаллизованных зерен в образце № 2 меньше, 56 %. Во время де-

формационно-термической обработки образца № 2 в композите количество полностью ре-

кристаллизованных зерен примерно на 15 % меньше по сравнению с режимом 1, а субзерен 

на 10 % больше, что свидетельствует о более медленном протекании рекристаллизационных 

Б 
А 

В 

Б 
А В 
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процессов. Однако более полная рекристаллизация снимает остаточные напряжения, а по-

вышенное количество зерен, практически свободных от дислокаций, несомненно, положи-

тельно сказывается на пластичности композита.  

 

 

Рис. 5. Фрагменты образцов № 1 (а – область Б, в – область В, д – область А)  

и № 2 (б – область Б, г – область В, е – область А); 50× 
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Рис. 6. EBSD-анализ образца № 1 из композиционного материала после деформации:  

карта разориентировок (а); легенда (б); распределение зерен алюминия по углам  

разориентировки (в); карта рекристаллизации (г); карта рекристаллизации  

с количественными показателями (д); обратная полюсная фигура (е) 

После обработки образцов распределение границ зерен по углам разориентировки 

(рис. 6в и 7в) показывает, что значительную часть составляют малоугловые границы. Мало-

угловые границы, наблюдающиеся между субзернами, являются низкоэнергетическими де-

фектами, имеют дислокационное строение и обладают повышенной подвижностью относи-

тельно других типов [30, 31]. В образце № 2, по сравнению с образцом № 1, таких границ 

больше, как и субзерен, что может влиять на физические свойства материала в процессе де-

формации, например, уменьшая пластичность. 

В образце № 1 наблюдается большая доля зерен размером от 8 до 18 мкм, по сравне-

нию с образцом № 2. Доля зерен алюминия размером от 2 до 4 мкм самая высокая в обоих 
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случаях, 32 и 37 %. Количество зерен размером от 4 до 6 мкм примерно равное, 21 и 22 %. 

Такой результат наблюдается благодаря большей доли деформированных, более мелких,  

зерен в образце № 2 и рекристаллизованных, более крупных, зерен в образце № 1. 

 

 

Рис. 7. EBSD-анализ образца № 2 из композиционного материала после деформации:  

карта разориентировок (а); легенда (б); распределение зерен алюминия по углам  

разориентировки (в); карта рекристаллизации (г); карта перекристаллизации  

с количественными показателями (д); обратная полюсная фигура (е) 

Для выявления возможной текстуры в образцах были построены обратные полюс-

ные фигуры (рис. 6е и 7е). Обратная полюсная фигура построена в области стандартного 

треугольника, образуемого тремя главными направлениями на стандартной проекции кри-

сталла. Для образца № 1 характерна ориентировка плоскости <111> вдоль воздействия 

нагрузки. Такая ориентировка преобладает в материалах с ГЦК-решеткой, образцы кото-
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рых подвергнуты горячему выдавливанию. В образце № 2 преобладает смешанная кри-

сталлографическая ориентировка перпендикулярно оси нагружения <110> + <211>. Однако 

для обоих образцов преобладающие кристаллографические ориентировки не совпадают  

с примерами текстур цилиндрических образцов из металлов и сплавов с ГЦК-решеткой, 

подвергнутых осаживанию [32]. 

Твердость по Виккерсу была определена на поперечном шлифе композита в двух пер-

пендикулярных направлениях методом индентирования. Измерения проводили от края об-

разца к центру в продольном направлении по оси X (рис. 8а) и от центра к краю образца  

в поперечном направлении по оси Y (рис. 8б). 

 

 

Рис. 8. Распределение микротвердости: по ширине поперечного шлифа (ось Х) (а);  

по высоте поперечного шлифа (ось Y) (б) 

Максимальное значение микротвердости материала 229 HV 0,3 зафиксировано на об-

разце № 1 по ширине поперечного шлифа. В тоже время на краю образца № 1 наблюдаются 

самые низкие значения микротвердости. Среднее значение микротвердости обоих образцов 

находится в пределах 167–186 HV 0,3, что достаточно близко. Однако в направленияx по 

осям распределение значений микротвердости различается. Большую долю занимают значе-

ния выше 190 HV 0,3 в образце № 2 по оси X, тогда как по оси Y эта доля меньше по сравне-

нию с образцом № 1 (рис. 9).  

 

 

Рис. 9. Доля значений при измерении микротвердости 
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По результатам измерения можно сделать вывод, что выравнивание значений микро-

твердости по поперечному сечению идет ближе к центру для обоих образцов. Но наблюдает-

ся тенденция к росту микротвердости от центра к краю образца № 2 по оси Y, ближе к де-

формирующему инструменту (плоским бойкам). Первоначальное наблюдение в оптический 

микроскоп показало, что в этой области в образце № 1 гранулы из алюминиевого сплава 

имеют вытянутую форму, в то время как в образце № 2 сохраняется структура, близкая  

к первоначальной. Это может свидетельствовать о том, что, несмотря на большую деформа-

цию, в гранулах алюминиевого сплава в образце № 1 за счет протекания рекристаллизации 

плотность дислокаций меньше.  

4. Заключение 

Обнаружено, что в условиях мягкого нагружения, вне зависимости от условий нагре-

ва, возможно обеспечивать формоизменение исследованного АМК без разрушения. Однако 

анализ структур выявил, что постепенный нагрев от комнатной температуры (режим № 1) 

приводит к более равномерному распределению частиц SiC по сечению. В периферийных 

участках образцов разницы в структуре не наблюдается, матричные гранулы слегка дефор-

мированы. В центральной части образцов ближе к деформирующему инструменту (плоским 

бойкам) различия самые существенные. В образце № 1 матричные гранулы имеют сильно 

вытянутую форму, наблюдается разбиение скоплений и перераспределение частиц SiC, в то 

время как в образце № 2 ячеистое строение АМК сохраняется с небольшой деформацией 

матричных гранул.  

После деформации в условиях мягкого нагружения для двух образцов, отличающихся 

режимом нагрева, в центральной части распределение зерен по размеру имеет схожий харак-

тер. Однако в материале при медленном нагреве, во-первых, зерна алюминиевого сплава 

имеют преимущественно кристаллографическую ориентировку <111> вдоль оси деформа-

ции. После деформации с быстрым нагревом преобладают смешанные кристаллографиче-

ские ориентировки перпендикулярно оси деформации. Во-вторых, при постепенном нагреве 

доля рекристаллизованных зерен выше по сравнению с образцом с быстрым нагревом. В об-

разце № 2 малоугловых границ находится больше, чем в образце № 1, так как больше доля 

субзерен. 

Для обоих образцов средние значения микротвердости достаточно близки и находятся 

в пределах 167–186 HV 0,3. Однако распределение значений микротвердости различается. 

Для образца с медленным нагревом тенденции к росту значений микротвердости не наблю-

дается в областях с высокими значениями пластической деформации, что может свидетель-

ствовать о более полном протекании процесса рекристаллизации и уменьшении плотности 

дислокаций. В образце № 2 доля деформированных зерен больше, что привело к большей 

доле высоких значений микротвердости. 

Сокращение времени процесса за счет деформации заготовки в горячей печи не спо-

собствует качественной проработке материала из-за образования застойных зон в областях 

контакта с инструментом. При применении процесса закрытой штамповки с постепенным 

режимом нагрева, как для образца № 1, можно использовать композиционный материал в 

состоянии сразу после спекания. В этом случае можно исключить предварительную дефор-

мационно-термическую обработку.  
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It has been found that low-temperature annealing in air changes the defect structure  

of YSZ10 oxide nanoparticles synthesized by means of the laser evaporation of a ceramic target. 

The study is carried out with the use of deuterium probes. At a temperature of 350 ºC, with increas-

ing annealing time, a monotonic decrease in the concentration of oxygen vacancies near the surface 

of nanoparticles is observed. This dependence is extreme at 200 ºC; at its first stage, the concentra-

tion of vacancies in the surface atomic layer of nanoparticles increases with time. An approach is 

proposed for the synthesis of nanoparticles with severe oxygen deficiency near the surface of oxide 

nanoparticles. 

Keywords: nuclear reaction techniques, deuterium probes, YSZ10, nanopowder, defect structure 
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Установлено, что низкотемпературные отжиги на воздухе приводят к изменению  

дефектной структуры наночастиц оксида YSZ10, синтезированных по технологии лазерного 

испарения керамической мишени. Исследование выполнено с помощью методики дейтерие-

вых зондов. При температуре 350 ºС при увеличении времени отжига наблюдалось монотон-

ное уменьшение концентрации кислородных вакансий вблизи поверхности наночастиц. При 

200 ºС эта зависимость была экстремальной, на ее первом этапе концентрация вакансий в по-

верхностном атомном слое наночастиц возрастала со временем. Предложен подход для син-

теза наночастиц с сильным дефицитом кислорода вблизи поверхности оксидных наночастиц.  

Ключевые слова: метод ядерных реакций, дейтериевые зонды, YSZ10, нанопорошок,  

дефектная структура 

1. Введение 

Оксидные нанопорошки широко применяются в различных областях техники [1–6]: 

электронике, электрохимических устройствах, преобразователях солнечной энергии, фотока-

тализе, водородной энергетике, при производстве конструкционных материалов, в медицине 

и других. Физико-химические и функциональные свойства нанопорошков в значительной 

мере определяются дефектной структурой наночастиц: концентрацией точечных дефектов, 

их типом и пространственным распределением [7–9]. Для их исследования применяется ши-

рокий набор методик, в том числе метод дейтериевых зондов (ДЗ) [10]. В его основе лежит 

тот факт, что при отжиге нанопорошков в дейтерии образуются кластеры, состоящие из ато-

мов дейтерия и точечных дефектов. Концентрацию дейтерия в нанопорошках при примене-

нии метода ДЗ определяли с помощью анализа ядерных реакций (NRA). С помощью методи-

ки ДЗ была исследована дефектная структура наночастиц диоксида титана TiO2 и кубическо-

го диоксида циркония YSZ10, допированного на 10 мол. % оксидом иттрия. Было установле-

но, что с помощью методики ДЗ регистрируются дефекты, характеризующиеся дефицитом 

кислорода и расположенные в поверхностном атомном слое наночастиц. В нанопорошках 

TiO2 и YSZ10 они представляют собой комплексы кислородных вакансий, а в нанопорошках 

TiO2, допированных кобальтом, – вакансионные диски. Отсутствие атомов кислорода в по-

верхностном атомном слое оксидов при их термодинамическом равновесии с вакуумом или 

воздухом было предсказано в нескольких теоретических работах, в частности в [11], и полу-

чило подтверждение для наночастиц нескольких оксидов, в том числе YSZ10, в работе [12]. 

В них предметом исследований было состояние наночастиц вблизи температур плавления, 
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которое реализуется при синтезе нанопорошков с помощью технологии лазерного распыле-

ния керамической мишени. Получению результата, предсказанного теориями, благоприят-

ствовала высокая температура наночастиц при их синтезе, она обеспечивала быстрое дости-

жение термодинамического равновесия в системе. При охлаждении наночастицы поглощали 

кислород, их химический состав приближался к стехиометрическому и становился практиче-

ски таковым при комнатной температуре. Это происходило из-за взаимодействия наночастиц 

с окружающей атмосферой. Состояние оксидных наночастиц с большим дефицитом кисло-

рода в поверхностном атомном слое представляет интерес для теории и практики, и актуаль-

ной является задача их получения при комнатной температуре. 

В работе исследовано влияние отжигов порошков YSZ10 на воздухе на дефектную 

структуру оксидных наночастиц, синтезированных по технологии лазерного испарения ке-

рамической мишени. При постановке работы мы исходили из предположения, что во время 

отжигов могут протекать процессы, приводящие как к уменьшению, так и к увеличению 

концентрации дефектов в наночастицах. Следовательно, может быть получена информация о 

механизме формирования наночастиц с дефицитом кислорода. Уменьшение концентрации 

дефектов будет происходить, например, из-за поступления кислорода в наночастицы из воз-

духа, а возрастание – из-за протекания процессов, приводящих систему в состояние термо-

динамического равновесия, характеризующееся, как отмечалось выше, структурой с отсут-

ствием атомов кислорода в наружном атомном слое оксида. Для получения информации об 

этих процессах в работе применена методика ДЗ, рамках которой возрастание концентрации 

дейтерия в порошках будет свидетельствовать об образовании на поверхности наночастиц 

комплексов кислородных вакансий, а уменьшение, напротив, – о формировании оксида сте-

хиометрического состава. Основанием для применения этого подхода является то обстоя-

тельство, что метод ДЗ регистрирует наличие дефектов в поверхностном атомном слое нано-

частиц TiO2 и YSZ10, хотя эти наночастицы при комнатной температуре являются практиче-

ски стехиометрическими. Эти факты не противоречат друг другу, поскольку кислород, по-

ступающий в наночастицы YSZ10 при их охлаждении, является адсорбированным или хемо-

сорбированным, т. е. не входит в состав кристаллической решетки оксида. Об этом свиде-

тельствуют данные об изменении химического состава нанопорошка YSZ10 при его нагреве 

в вакуумной камере ускорительной установки до 400 ºС [12]. При такой операции состав ок-

сида по кислороду вернулся к тому, который был к моменту завершения высокотемператур-

ного синтеза, т. е. с отсутствием кислорода в поверхностном атомном слое наночастиц. 

2. Образцы и методики 

Образцы нанопорошков получали методом лазерного испарения керамической мише-

ни. Исходным материалом для изготовления мишени являлся коммерческий микропорошок 

YSZ10 (ZrO2 – 10 мол. % Y2O3). Рентгеновский анализ показал кубическую структуру с па-

раметрами решетки 0,5145 нм. При синтезе нанопорошков использовался волоконный иттер-

биевый лазер с длиной волны 1,07 мкм и максимальной мощностью 1 кВт. При синтезе ла-

зерное испарение керамической мишени проводили в инертной атмосфере (аргон или гелий). 

Для получения частиц с различным средним размером варьировали тип инертного газа (ар-

гон или гелий), давление газа и мощность лазера, при синтезе использовался как импульс-

ный, так и непрерывный режимы лазерного облучения мишени [12]. Было получено три 

нанопорошка с удельными поверхностями 41, 83 и 171 м
2
/г. 

Удельную поверхность порошков (S) определяли методом БЭТ [13]. По данным про-

свечивающей электронной микроскопии, нанопорошки имели узкие распределения частиц 

по размерам и не содержали частиц размером более 1 мкм, поскольку аппарат синтеза обо-

рудован для удаления более крупных частиц. Рентгеноструктурный анализ (РФА) нанопо-

рошков проводили на дифрактометре Discover D8 (Bruker), работающем при напряжении  

40 кВ и токе 40 мА, с Cu-Kα-излучением (λ = 0,1542 нм), оснащенном графитовым монохро-
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матором на вторичном дифрагированном пучке. Для количественного анализа использова-

лось программное обеспечение Bruker TOPAS-3 с полнопрофильной доработкой по Ритвель-

ду. Средний размер областей когерентной дифракции (размер кристаллитов) оценивали с ис-

пользованием подхода Шеррера с поправочным коэффициентом 0,89. Спектры рентгенов-

ской дифракции свидетельствовали о том, что все нанопорошки являются однофазными  

с кубической решеткой. Ширина дифракционных линий монотонно увеличивается с увели-

чением удельной поверхности порошков. Форма линий показывает, что в нанопорошках 

практически отсутствуют аморфная фаза и микронапряжения [12].  

Отжиги порошков проводили в кварцевой трубе. Порошки с разной удельной поверх-

ностью размещали в ячейках кварцевой лодочки, что исключало перемешивание   порошков 

при отжигах и позволяло одновременно отжигать порошки с разной S в разных температур-

но-временных режимах. Температуру измеряли с помощью хромель-алюмелевой термопары 

с точностью 1 ºС. Градиент температуры в зоне расположения образцов практически отсут-

ствовал. При выполнении исследования отжиги проводились первоначально на воздухе, а 

затем в атмосфере дейтерия. Температура отжигов на воздухе была 200 и 350 ºС, время от-

жига менялось от 15 минут до 2 часов. Время отжига в дейтерии составляло 15 минут при 

температуре 400 ºС и давлении дейтерия 0,6 атм.  

Измерения концентраций дейтерия и кислорода с помощью NRA проводили на 2  МВ 

ускорителе Ван де Граафа, использовали реакции 
2
H(d,p)

3
H и 

16
O(d,p0)

17
O

* 
при энергии ча-

стиц первичного пучка 650 кэВ. Для проведения исследований частицы нанопорошков 

впрессовывались в индиевую пластину, которая располагалась перпендикулярно первич-

ному пучку дейтронов, диаметр которого составлял 2 мм. Регистрацию продуктов ядерной 

реакции (протонов) проводили с помощью кремниевого поверхностно-барьерного детекто-

ра, угол регистрации продуктов реакции был 160°. Дозу облучения определяли с помощью 

вторичного монитора со статистической погрешностью около 1 %. Для определения значе-

ний CD из спектров продуктов ядерных реакций использовали процедуру сравнения [10, 12, 

14] спектров от исследуемых образцов и эталонного образца с постоянной по глубине кон-

центрацией дейтерия. Эталоном был дейтерид ZrCr2D0.12. Среднеквадратичная ошибка  

в измерении CD была ∼5 %. Подробно методика исследований на ускорителе описана в ра-

ботах [10, 12, 14]. 

3. Результаты и обсуждение  

На рис. 1 представлены выборочные спектры продуктов ядерных реакций 
16

O(d,p0)
17

O
*  

и 
2
H(d,p)

3
H, полученных в работе. Они иллюстрируют состав исследованных образцов по 

изотопам легких элементов, а также влияние условий обработки нанопорошков на содержа-

ние в них дейтерия. Исследования проводили при 200 и 350 ºС, за пределами этого темпера-

турного интервала они были нецелесообразны. При T ˂ 200 ºС отжиги порошков на воздухе 

не приводили к заметному изменению содержания дейтерия, а при T ˃ 350 ºС при отжигах 

значительно увеличивался размер наночастиц, что осложняло интерпретацию результатов.  

При анализе данных, представленных на рис. 2 и 3, нужно иметь в виду, что короткие 

и даже более длительные отжиги порошков в дейтерии при 400 ºС не приводят к заметному 

изменению дефектной структуры YSZ10. Этот результат был получен в работе [10]. Это дает 

основания считать зависимости концентраций дейтерия CD от времени отжига на воздухе на 

рис. 2 и 3 обусловленными исключительно изменениями дефектной структуры наночастиц. 

Видно, что данные для 200 и 350 ºС, при получении которых проводились одинаковые отжи-

ги порошков в дейтерии, существенно отличаются друг от друга.  
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Рис. 1. Влияние продолжительности отжига на воздухе при 350 ºС на спектры продуктов 

ядерных реакций 
16

O(d,p0)
17

O
* 
и 

2
H(d,p)

3
H от нанопорошка YSZ10 с S = 171 м

2
/г:  

черный – исходный, без отжига; красный – 45 мин; синий – 2 ч 

 

Рис. 2. Зависимость концентрации дейтерия в нанопорошках YSZ10  

от времени отжига на воздухе при 350 ºС: зеленый – S = 171 м
2
/г;  

красный – S = 83 м
2
/г; черный – S = 41 м

2
/г 

Данные на рис. 2 для 350 ºС имеют простое объяснение, их можно считать тривиаль-

ными. Наблюдаемое в экспериментах уменьшение концентрации дейтерия при увеличении 

времени отжига обусловлено поступлением кислорода в нанопорошки из воздуха, следстви-

ем чего было уменьшение дефицита кислорода и концентрации дефектов в наночастицах.  

Не вызывает сомнений, что при T ˃ 350 ºС будут иметь место аналогичные закономерности, 

и при возрастании температуры отжига скорость уменьшения концентрации дейтерии будет 

увеличиваться. 

При температуре отжига 200 ºС результаты кардинально отличаются от таковых для 

350 ºС. Из рис. 3 видно существование двух механизмов влияния отжигов на дефектную 

структуру наночастиц. Это нашло свое выражение в экстремальных зависимостях концен-

трации дейтерия от времени отжига образцов на воздухе. Эффект был зарегистрирован для 

нанопорошков с удельными поверхностями 83 и 171 м
2
/г, он не проявил себя для порошка  

с наименьшей удельной поверхностью 41 м
2
/г, для которого концентрации дейтерия были 
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наименьшими среди всех порошков. Таким образом, можно констатировать, что при време-

нах отжига менее 40 мин доминировал механизм изменения дефектной структуры, при кото-

ром наружный атомный слой наночастиц покидали атомы кислорода, т. е. формировалась 

термодинамически равновесная структура. Более того, этот механизм не был доминирую-

щим при более продолжительных отжигах. Сопоставление результатов на рис. 2 и 3 показы-

вает, что поведение порошков во время отжигов при 200 и 350 ºС отличается очень сильно. 

При 350 ºС уменьшение концентрации дейтерия в порошках с удельной поверхностью  

171 м
2
/г за 2 ч отжига составило около 5 раз, а при 200 ºС для этого же порошка наблюдалось 

даже небольшое увеличение этого параметра примерно на 15 %. 

 

 

Рис. 3. Зависимость концентрации дейтерия в нанопорошках YSZ10  

от времени отжига на воздухе при 200 ºС: зеленый – S = 171 м
2
/г;  

красный – S = 83 м
2
/г; черный – S = 41 м

2
/г 

Как уже отмечалось, в работе [12] было показано, что вблизи температуры плав-

ления термодинамически равновесной является структура наночастиц YSZ10, при кото-

рой в ее наружном атомном слое отсутствуют атомы кислорода. Из данных, полученных 

в работе, следует, что это относится также к температурам ниже 200 ºС, однако равно-

весные структуры не были сформированы по кинетическим причинам, а именно из -за 

поступления кислорода из окружающей атмосферы в наночастицы при их охлаждении. 

Эти результаты дают основание предложить следующий подход к получению наноча-

стиц с термодинамически равновесным дефицитом кислорода в наружном атомном 

слое: проводить охлаждение наночастиц до комнатной температуры без их контакта  

с кислородом, например в вакууме или в атмосфере нейтральных газов. Этот вопрос 

нуждается в дальнейших исследованиях.  

4. Заключение  

Таким образом, в работе установлено, что нанопорошки оксида YSZ10, синтезирован-

ные лазерным испарением керамической мишени и подвергнутые отжигам на воздухе при 

200 и 350 ºС в течение разного времени, характеризуются существенно отличающимися за-

висимостями растворимости дейтерия от времени отжига на воздухе. При температуре отжи-

га 350 ºС концентрация дейтерия монотонно уменьшалась при увеличении времени отжига. 

Для отжигов при 200 ºС зависимость растворимости дейтерия от времени отжига на воздухе 

была экстремальной с максимумом вблизи 40 мин. Эти результаты получены при примене-

нии метода дейтериевых зондов и означают, что вблизи комнатной температуры термодина-
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мически равновесным является состояние наночастиц YSZ10 с отсутствием атомов кислоро-

да в наружном атомном слое, а при повышенных температурах и наличии в окружающей ат-

мосфере кислорода реализуются состояния, отличные от равновесного. На основе получен-

ных в работе данных предложен подход для синтеза при комнатной температуре оксидных 

наночастиц с термодинамически равновесным дефицитом кислорода в наружном атомном 

слое. Он состоит в охлаждении порошков после высокотемпературного синтеза без их кон-

такта с кислородосодержащей атмосферой.  
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The energy of the Bain and orthorhombic paths in niobium and the instability of phonons 

during uniaxial deformation along <001> are studied with the application of the ab initio method. 

The orthorhombic transformation path is refined with regard to its symmetry. The calculation of the 

phonon spectrum in the entire irreducible Brillouin zone depending on deformation makes it possi-

ble to find the softest branches of the phonon spectrum responsible for the loss of stability of the 

structure. The nature of the loss of stability is revealed, and the strain at which stability is lost both 

in tension and compression is evaluated. Possible mechanisms determining the stability of the struc-

ture and theoretical strength of niobium are discussed. The results obtained can relate to experi-

mental situations when small defect-free regions are deformed, for example, in nanostructured ma-

terials, when surface layers are modified by modern methods of plastic deformation, and during 

nanoindentation. 

Keywords: first-principles calculation, Bain and orthorhombic paths, phonon spectrum, structure 

stability  
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В работе ab initio методом изучена энергетика бейновского и орторомбического путей 

в ниобии и нестабильности фононов в ходе одноосной деформации вдоль <001>. Уточнен 

орторомбический путь превращения с учетом его симметрии. Расчет фононного спектра  

во всей неприводимой зоне Бриллюэна в зависимости от деформации позволил найти наибо-

лее мягкие ветви фононного спектра, ответственные за потерю устойчивости структуры. Вы-

явлен характер потери устойчивости, а также оценена величина деформации, при которой 

теряется устойчивость как при растяжении, так и при сжатии. Обсуждаются возможные ме-

ханизмы, определяющие устойчивость структуры и теоретическую прочность ниобия. Полу-

ченные результаты могут относиться к ситуациям в эксперименте, когда деформируются ма-

лые свободные от дефектов области, например, в наноструктурированных материалах, при 

модифицировании поверхностных слоев современными методами пластического деформи-

рования, при наноиндентировании. 

Ключевые слова: первопринципный расчет, бейновский и орторомбический пути, фонон-

ный спектр, стабильность структуры  

1. Введение 

Бейновский путь (БП) превращения «объемноцентрированный кубический – гране-

центрированный кубический кристалл» (ОЦК-ГЦК) в ОЦК-металле (тетрагональная дефор-

мация вдоль оси <001>) позволяет найти энергетику превращения, а также определить ста-

бильность кристаллической структуры [1–4]. Идеальная (теоретическая) прочность (ТП) ма-

териала характеризуется напряжением, при котором совершенный кристалл становится ме-

ханически нестабильным [5–7], и определяет верхнюю границу напряжения, которое матери-

ал может выдержать не разрушаясь. Стабильность структуры требует, чтобы энергии фоно-

нов были положительны для всех волновых векторов в зоне Бриллюэна [8]. Амплитуда по-

нижающего энергию кристалла фонона будет расти до тех пор, пока структура не перейдет  

в новое стабильное состояние. Для такого важного в научном и прикладном аспектах  

ОЦК-металла, как ниобий, превращения структуры при деформации и идеальная прочность 

которого ab initio методами изучались в ряде работ [7, 9–13], ситуация усложняется тем, что 

при строго одноосной нагрузке вдоль оси <001> происходит бифуркация на траекторию ор-

торомбического пути (ОРП) [9, 11]. 

ТП относится к ситуациям в эксперименте, когда деформируются малые свободные от 

дефектов области, например, в наноструктурированных материалах, при модифицировании 

поверхностных слоев современными методами пластического деформирования, при наноин-
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дентировании. Так, ТП играет решающую роль в фундаментальной теории разрушения. Она 

контролирует как начало разрушения, так и зарождение дислокаций в свободных от дефек-

тов тонких пленках, а также в наноструктурированных материалах. Это подтверждено,  

в частности, в экспериментах и расчетах наноиндентирования [7, 14, 15], в которых показано, 

что начало текучести на наноуровне контролируется гомогенным зарождением дислокаций  

в малом свободном от дислокаций объеме под наноиндентором, где напряжения достигают 

ТП. Возможна также псевдоморфная эпитаксия фазы с большой тетрагональной деформаци-

ей на субстратах, сохраняющих тетрагональную структуру [3, 16]. 

Расчеты на основе теории функционала плотности, используемые в настоящей работе, 

не содержат подгоночных параметров, действительны при всех деформациях и в принципе 

позволяют количественно определить устойчивость структуры при деформации и идеальную 

прочность. Ab initio расчеты электронной структуры позволяют изучать фазы с любой кри-

сталлической структурой, что существенно расширяет возможности исследования. Проблема 

нестабильности фононов при деформации рассмотрена в ряде обзоров [3, 6, 7]. В [4, 5] пока-

зано, что нестабильности фононов возникают в ab initio расчетах алюминия при одноосном 

растяжении и сдвиге; также показано, что для данного простого металла и данного типа де-

формации ТП ограничена нестабильностью коротковолновых фононов. Для этого необходи-

мо было провести уточненные расчеты фононного спектра в зависимости от деформации во 

всей неприводимой зоне Бриллюэна. В [17] приведены результаты для меди, полученные ме-

тодом классической молекулярной динамики. Авторы этой работы показали, что генерация 

дефектов при низкой температуре и одноосном сжатии может быть описана в терминах мяг-

ких нестабильных фононных мод. Подчеркивается важность расчета фононного спектра во 

всей неприводимой зоне Бриллюэна (без интерполяции) для правильной оценки устойчиво-

сти структуры при деформации. 

2. Постановка задачи и методы решения 

В данной статье ab initio методом изучена энергетика БП и ОРП при одноосной де-

формации вдоль оси <001> (с релаксацией объема) ОЦК-металла (ниобия). Также рассчита-

ны фононные спектры во всей неприводимой зоне Бриллюэна при различной величине дан-

ной деформации для анализа устойчивости структуры. 

Первопринципные расчеты упругих постоянных и фононных спектров ниобия прове-

дены с использованием пакета программ для расчета электронной структуры псевдопотенци-

альным методом плоских волн и моделирования материалов Quantum ESPRESSO 

(https://www.quantum-espresso.org). Использован опробованный в работе [18] ультрамягкий 

псевдопотенциал из данного пакета (Nb.lda.v1.uspp.F.UPF). Фононные частоты рассчитаны с 

использованием теории возмущений функционала плотности. Фононные частоты как функ-

ция деформации рассчитаны (без интерполяции) с использованием 16×16×16 Monkhorst-Pack 

сетки q-точек для получения частот с высокой точностью (следуя работам [4, 5]). 

3. Результаты и их обсуждение 

В таблице приведены результаты реперных расчетов, использованных для проверки 

качества псевдопотенциала. Видно, что псевдопотенциал удовлетворительно описывает экс-

перимент с точностью, характерной для расчетов в рамках теории функционала плотности. 

Более детальный анализ особенностей расчета упругих модулей ниобия с использованием 

данного потенциала приведен в работе [18]. Низкие значения модуля c44 в теоретических 

расчетах обсуждаются в работе [11]. Фононные спектры ОЦК-Nb при нормальном давлении 

также приведены в [18] и удовлетворительно описывают эксперимент [19]. Нами получены 

аналогичные фононные спектры ОЦК-Nb. 

  

https://www.quantum-espresso.org/
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Таблица 

Результаты реперных расчетов параметра решетки a0 и модулей упругости c', c44, B 

 Данная работа Предыдущие расчеты Эксперимент 

a0, А 3,24 3,25 [18] 

3,4 [11] 

3,30 [22] 

c', ГПа 63 55 [11] 

55 [20] 

60 [21] 

57 [23] 

c44, ГПа 17 17 [11] 

10 [20] 

27 [21] 

29 [23] 

B, ГПа 192 192 [18] 170 [24] 

 

Реакция ниобия на одноосную нагрузку растяжения вдоль оси <001> подробно рас-

смотрена в работе [11], где также приведена схема образующихся структур вдоль БП и ОРП. 

Симметрия кристалла и особенности ОЦК-переходных металлов приводят к тому, что вдоль 

бейновского (тетрагонального) пути наблюдаются три свободных от напряжения состояния  

в следующей последовательности: ОЦК, ГЦК, ОЦТ (объемноцентрированный тетрагональ-

ный кристалл). При этом при строго одноосной нагрузке возможна бифуркация на ортором-

бический путь. В этом случае указанная выше последовательность такова: ОЦК, ОЦТ, ОЦК.   

На рис. 1 приведена схема БП при одноосной нагрузке вдоль <001>. Структуры вдоль 

БП описываются в системе отсчета ОЦТ-решетки. Видно, что последовательность состояний 

при растяжении меняется от ОЦК (c/a = 1) через ГЦК (c/a = √2) до ОЦТ (c/a = 1,8), где a,  

c – параметры тетрагональной решетки. На отрезках бейновского пути на пике слева и спра-

ва от ГЦК-состояния (c/a = √2) структуры внутренне нестабильны по отношению к тетраго-

нальной деформации и определяют деформированные состояния, которые могут быть полу-

чены путем псевдоморфной эпитаксии фазы на субстратах, сохраняющих тетрагональную 

структуру. Полученные результаты удовлетворительно совпадают с результатами ab initio 

расчетов в работе [11]. 

 

 

Рис. 1. Изменение полной энергии, приходящейся на атом, и параметров решетки a, c  

в зависимости от величины бейновской (тетрагональной) деформации c/a.  

Структуры вдоль БП описываются в системе отсчета ОЦТ-решетки 
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На рис. 2 показаны зависимости полной энергии для БП и ОРП и параметров решетки 

для ОРП в системе отсчета ГЦТ-решетки от величины c/a, характеризующей деформацию  

(в скобках указаны названия структур в системе отсчета ОЦТ-решетки, подробнее см. рис. 2 

в [11]). На рис. 2 a видно, что ОРП является энергетически более выгодным, особенно при  

заметном отклонении от величины c/a = √2 = 1,414, соответствующей ОЦК-фазе. 

Рис. 2. Бейновский (тетрагональный) и орторомбический пути. Структуры вдоль обоих  

путей описываются в системе отсчета ГЦТ-решетки, и их названия указаны на графиках  

зависимости полной энергии (в скобках указаны названия структур в системе отсчета  

ОЦТ-решетки): зависимость полной энергии (а); зависимость параметров решетки (б) 

Ранее было показано [9], что ОЦК-фаза, соответствующая c/a = 1/√2 = 0,707 на ОРП и 

возникающая при данной одноосной деформации (растяжение вдоль оси aORP),  

эквивалентна ОЦК-фазе при c/a = √2, но при этом ось a, вдоль которой происходит растяже-

ние кристаллита, становится равной оси c в исходном состоянии Unstrained fct(bcc), а ось c, 

которая сокращается, становится равной оси a в исходном состоянии Unstrained fct(bcc).  

Таким образом, получается, что отрезки графиков (для ORP) при c/a = 1…√2 и 1…1/√2 на 

рис. 2 обладали бы строгой зеркальной симметрией относительно вертикальной прямой  

c/a = 1, если отрезки графиков при c/a = 1…1/√2 построить, взяв отношение a/c (т. е. по оси Х 

отложить величины от 1,414 до 1 и далее от 1 до 1,414). Это происходит из-за того, что в  

силу симметрии процесс деформации на данных участках совпадает. В данном случае на рис. 

2 на всем протяжении оси Х отложена величина c/a, для того чтобы показать величину одно-

осной деформации, поэтому отрезки графиков на рис. 2 при c/a = 1…√2 и 1…1/√2 получают-

ся не совсем зеркально симметричными относительно вертикальной прямой c/a = 1. Следует 

отметить, что указанная зеркальная симметрия ОРП ниобия (как и других металлов группы 

VB: V, Ta) не была замечена ранее [11], что привело к получению некоторых метастабиль-

ных состояний при расчете структуры при c/a = 1…1/√2. 

На рис. 3 приведены ветви фононного спектра в зависимости от величины c/a (для од-

ноосной нагрузки сжатия вдоль оси <001>) вдоль направления волнового вектора <x00>  

и вдоль вектора <x0х> (для одноосной нагрузки растяжения вдоль <001>). 
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Рис. 3. Фононные частоты для БП (описывается в системе отсчета ОЦТ-решетки, см. 

рис. 1): вдоль направления <x00> (а); <x0x> (б). Указаны величины c/a. 

Эти ветви фононного спектра соответствуют поперечной поляризации, а результат 

анализа фононных спектров вдоль различных направлений во всей неприводимой зоне  

Бриллюэна вдоль БП показал, что фононы вдоль данных направлений размягчаются при ука-

занных нагрузках в первую очередь. При c/a = 1,06…1,10 (инженерная деформация  

e = 0,06…0,1) для ветви <x00> и при c/a = 0,86…0,80 (|e| = 0,14…0,2) для ветви <x0х>  

наблюдается упругая потеря устойчивости структуры. При этом частоты соответствующих 

фононов становятся мнимыми (на графике отображаются как отрицательные). Полученный 

результат для деформации, соответствующей упругой потере устойчивости структуры при 

растяжении, согласуется с результатами, полученными ранее ab initio методами для анало-

гичной деформации ниобия в работах [9, 11]. 

На рис. 2 а видно, что БП и ОРП при c/a = √2 (ОЦК-структура) близки при деформа-

ции e ~ 0,1. Можно предположить, что полученные результаты по потере устойчивости 

ОЦК-структуры при данной одноосной нагрузке будут приблизительно справедливы и для 

ОРП. Уточнение этого вопроса требует расчета фононного спектра во всей неприводимой 

зоне Бриллюэна по ходу ОРП, что является отдельной задачей. 

Упругие и фононные аномалии в ниобии и других металлах группы VB (V, Ta), в ос-

новном под давлением, широко обсуждались в связи с электронными свойствами, и было по-

казано, что они связаны со свойствами поверхности Ферми [13, 22]. В частности, мягкая по-

перечная фононная ветвь вдоль [100] и необычная мягкость с44, как было показано в работе 

[22], может возникать из-за электронного топологического перехода, в процессе которого 

развивается шейка на поверхности Ферми вдоль направления Γ–N. Также имеются данные о 

влиянии нестинга поверхности Ферми на изменение упругих свойств и стабильности струк-

туры данной группы металлов под давлением [13]. В случае одноосной деформации ниобия 

эти вопросы требуют дополнительного изучения. 

4. Заключение 

Ab initio методом изучена энергетика бейновского и орторомбического путей превра-

щения структуры при одноосной деформации ОЦК-металла (ниобия). Уточнен орторомбиче-

ский путь превращения с учетом его симметрии. Рассчитан фононный спектр во всей непри-

водимой зоне Бриллюэна в зависимости от деформации для БП. Показано, что при  

c/a = 1,06…1,10 (инженерная деформация e = 0,06…0,1) для ветви <x00> и при  

c/a = 0,86…0,80 (|e| = 0,14…0,2) для ветви <x0х> (эти ветви оказались наиболее мягкими) 

наблюдается упругая потеря устойчивости структуры. При этом частоты соответствующих 

фононов становятся мнимыми. Отмечены наиболее вероятные механизмы (электронный  
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топологический переход, нестинг поверхности Ферми), связанные с электронной структурой 

ниобия и определяющие устойчивость его структуры при деформации и теоретическую 

прочность.  
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The paper proposes to supplement the monitoring of strain uniformity over the cross-section 

of extruded aluminum alloy bars, based on the macro- and microstructure in the central part, at ½ 

radius, and in the surface zone in several cross-sections along the length of press products, with mi-

croindentation of these sections. For this purpose, the microstructure, the loading diagram, and the 

pattern of the distribution of micromechanical properties across the cross-section of extruded bars 

made of the AD33 and D16 aluminum alloys are comparatively analyzed. These alloys differ in that 

in one alloy, AD33, the alloying elements strengthen the aluminum-based solid solution without 

forming independent phases, and in the other, D16, they form strengthening intermetallic com-

pounds Al2CuMg. The microhardness of the AD33 alloy is ~55 HV 0.1, that of the D16 alloy being 

120 HV 0.1. The alloys differ in the distribution of micromechanical properties over both the trans-

verse and longitudinal sections of the extruded bars. It has been found that maximum homogeneity 

is characteristic of the central part of the rods made of both alloys. The microindentation data corre-

late with the changes in the microstructure and the results of assessing the distribution of mi-

crostrains in the crystal lattice of an aluminum-based solid solution over the cross-section of extrud-

ed products by EBSD using recrystallization maps. This makes it possible to recommend the mi-
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croindentation method for assessing the distribution of strains over the cross-section of extruded 

aluminum alloy bars. 
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Предложено дополнить текущий контроль степени однородности деформации по се-

чению прессованных заготовок из алюминиевых сплавов, выполняемый по макро- и микро-

структуре в центральной части, на 1/2 радиуса и в поверхностной зоне в нескольких попе-

речных сечениях по длине пресс-изделий, микроиндентированием этих участков. Для этого 

проведен сравнительный анализ микроструктуры, диаграммы нагружения и характера рас-

пределения показателей микромеханических свойств по сечению прессованных заготовок из 

алюминиевых сплавов АД33 и Д16. Эти сплавы отличаются тем, что в одном (АД33) леги-

рующие элементы упрочняют твердый раствор на основе алюминия и не образуют самостоя-

тельных фаз, а в другом (Д16) образуют упрочняющие интерметаллиды Al2CuMg. Микро-

твердость сплава АД33 составила ~55 HV 0,1, а сплава Д16 – 120 HV 0,1. Исследованные 

сплавы отличаются распределением показателей микромеханических свойств как по попе-

речному, так и по продольному сечению прессованных заготовок. Установлено, что макси-

мальная однородность характерна для центральной части прутков из обоих сплавов. Данные 

микроиндентирования коррелируют с изменениями микроструктуры и результатами оценки 
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распределения микродеформаций кристаллической решетки твердого раствора на основе 

алюминия по сечению пресс-изделий методом дифракции отраженных электронов по картам 

рекристаллизации, что позволяет рекомендовать метод микроиндентирования для оценки 

распределения деформаций по сечению прессованных заготовок из алюминиевых сплавов. 

Ключевые слова: алюминиевые сплавы, прессование, микроструктура, инструментальное 

индентирование, микромеханические свойства, деформация, рекристаллизация, прочность, 

пластичность 

1. Введение 

При производстве заготовок из алюминиевых сплавов наиболее распространены  

в промышленности методы прессования [1–3]. Это обусловлено, прежде всего, возможностью по-

лучения заготовок разного профиля в зависимости от формы матрицы, а также преимуществами 

всестороннего неравномерного сжатия в ходе обработки давлением [2–4]. Известно [4–6], что де-

формация при прессовании, особенно в начальной стадии процесса, является неравномерной, что 

проводит к существенным различиям механических свойств по сечению заготовок (преимуще-

ственно больших размеров) [1, 7]. Начальную стадию прессования, которая начинается с заполне-

ния металлом контейнера пресса, называют нестационарной [8, 9]. Выдавливание через матрицу 

передней части прутка сопровождается постепенным увеличением уровня проникновения дефор-

мации внутрь металла [10]. Поскольку в этот период уровень сжимающих напряжений еще недо-

статочно велик, возможно появление трещин в заготовке [11]. Когда происходит стабилизация де-

формаций металла заготовки, наступает стационарная стадия, при которой структура и свойства 

сплава распределены равномерно по длине заготовки [12], хотя по поперечному сечению возмож-

на неоднородность [13]. На периферии пресс-изделия всегда наблюдается значительная деформа-

ция, которая может привести к появлению поверхностных дефектов [14]. В производственных 

условиях важно грамотно реализовать текущий контроль степени однородности деформации по 

сечению заготовок в процессе прессования. Отчасти это достигается контролем макро- и микро-

структуры в центральной части, на 1/2 радиуса и в поверхностной зоне на поперечных сечениях 

пресс-изделий. Но определение только структурных изменений не позволяет оценить однород-

ность деформаций. В этой связи представляется перспективным применение метода инструмен-

тального индентирования для оценки характера распределения деформаций по сечению пресс-

заготовки из алюминиевого сплава. 

В ходе инструментального индентирования при вдавливании индентора, как и при 

растяжении образца, вначале возникает упругая деформация в испытуемом материале, а за-

тем появляются признаки пластической деформации, формируется остаточный отпечаток, 

который уже не исчезает после снятия нагрузки. Возникновение и увеличение пластической 

деформации при вдавливании, как и при растяжении, связанно с образованием и перемеще-

нием дислокаций, плотность которых возрастает по мере увеличения нагрузки на индентор и 

диаметра отпечатка [15, 16]. Если перед индентированием сплав уже в значительной степени 

деформирован, то это затруднит движение дислокаций при внедрении индентора. Поэтому 

степень деформации сплава после прессования будет существенно влиять на результаты ин-

струментального индентирования. Вследствие контактного характера приложения нагрузки 

объем материала под индентором испытывает сопротивление окружающих объемов и нахо-

дится в состоянии всестороннего сжатия. Это самое мягкое из реализуемых в практике меха-

нических испытаний напряженных состояний (за исключением специальных испытаний на 

сжатие под гидростатическим давлением), поэтому даже очень хрупкие материалы при из-

мерении твердости вдавливанием не разрушаются и дают «пластический» отпечаток [16, 17]. 
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Метод инструментального индентирования давно используется для контроля и диа-

гностики качества сплавов и композитов. Порядок проведения испытаний и определения 

микромеханических свойств регламентирован международным стандартом ISO 14577–

1:2002 [18]. По данным непрерывного индентирования можно восстанавливать кривые ак-

тивного деформирования и ползучести материалов, не поддающихся пластическому дефор-

мированию в макроопытах из-за опережающего квазихрупкого разрушения (керамик, мине-

ральных и металлических стекол, карбидов, нитридов, боридов тугоплавких металлов и т. д.) 

[19, 20]. Этим методом также определяют характеристики подвижности дислокаций в кри-

сталлических материалах и коэффициент вязкости разрушения (по размерам трещин вокруг 

отпечатка и величине силы вдавливания). Путем многократного нагружения одной и той же 

области или нанесения наноцарапин моделируют процессы износа и усталости в приповерх-

ностных слоях, изучают фазовые переходы, индуцированные высоким гидростатическим 

давлением под индентором, исследуют зависящие от времени характеристики материала и 

коэффициенты скоростной чувствительности механических свойств как на стадии погруже-

ния, так и на стадии вязкоупругого восстановления отпечатка после разгрузки [21]. Методом 

наноиндентирования можно также оценивать пористость материала, величину и распределе-

ние внутренних напряжений, толщину, степень адгезии и механические свойства тонких 

слоев и покрытий, исследовать структуру многофазных материалов, определять модули 

упругости, скорость звука и анизотропию механических свойств [22–25]. 

Для оценки распределения микродеформаций в объеме сплавов успешно используют 

метод EBSD-анализа, позволяющий определять величину поворота кристаллической решет-

ки, напрямую связанную с плотностью дислокаций [26, 27]. Этот метод позволяет опреде-

лить локальные деформации на заданном участке поверхности шлифа, причем возможно 

картирование распределений деформаций с высоким пространственным разрешением и хо-

рошей чувствительностью [28–31]. Немаловажным является тот факт, что EBSD-анализ из-

бавляет от необходимости приготовления образцов в виде тонких фольг для анализа методом 

дифракции электронов в сходящемся пучке. 

Цель работы заключалась в обосновании применения метода инструментального микроин-

дентирования для оценки распределения деформаций по сечению прессованных заготовок из 

алюминиевых сплавов по результатам сравнительного анализа диаграмм нагружения и распреде-

ления показателей микромеханических свойств по сечению прессованных заготовок из сплавов 

АД33 и Д16 и сопоставлении полученных результатов с данными EBSD-анализа. 

2. Материалы и методы исследования 

2.1. Материалы 

Материалами исследования были образцы из алюминиевых сплавов АД33 (аналог 

сплава 6061 по стандарту ASTM системы Al–Mg–Si) и Д16 (аналог сплава 2024 системы  

Al–Cu–Mg). Химические составы исследованных сплавов приведены в таблице 1.  

Таблица 1 

Химический состав алюминиевых сплавов АД33 и Д16, масс. % 

Сплав Fe Cu Mn Mg Zn Si Cr Ti 

АД33 (6033) 0,58 6,17 0,19 0,1 0,02 0,60 0,14 0,06 

Д16 (2024) 0,20 4,20 0,40 1,5 0,09 0,07 0,01 0,07 

 

Исследовали образцы, вырезанные из прутков после непрерывного литья, а также после 

прессования в соответствии с технологической документацией и в условиях ОАО «Каменск-
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Уральский металлургический завод» на прессе с номинальным усилием 120 МН из слитков диа-

метром 800 мм с получением прутка диаметром 355,6 мм. Прессование производили прямым 

методом без применения смазки. Нагрев слитков перед прессованием до температур 470–480 ℃ 

производился в двухкамерных печах конвейерного типа. Относительное обжатие в таком про-

цессе равно 80 %, а коэффициент вытяжки – 5,06. Темплеты для исследований вырезали из вы-

ходного конца, образующегося в нестационарных условиях деформации, и из средней части 

пресс-изделий, где поля деформации стабилизируются. Схема вырезки показана на рисунке 1 а. 

В каждом темплете образцы вырезали из центральной части, на 1/2 радиуса и вблизи поверхно-

сти. Выполненное ранее численное моделирование процесса прессования прутка из алюминие-

вого сплава АД33 позволяет оценить характер распределения степени деформации по сечению 

пресс-изделия и в выбранных для исследования темплетах (рис. 1 б). 

 

 

Рис. 1. Схема вырезки образцов для исследований из пресс-изделия (а) и распределение  

степени деформации по сечению прутка по результатам численного моделирования (б) [10]: 

Lпресс – прессуемая длина изделия; Lс – сдаточная длина изделия; Lвк – длина выходного  

конца, отрезаемого в отходы; Lук – длина утяжинного конца, отрезаемого в отходы 

2.2. Методы исследования 

Микроструктуру сплавов исследовали на оптическом микроскопе Neophot 21. Фазо-

вый состав сплавов определяли по результатам рентгеновской съемки на дифрактометре 

Shimadzu XRD 7000 в монохроматизированном Kα-излучении хрома. Параметр решетки 
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твердого раствора на основе алюминия рассчитывали по формуле Вульфа – Брэгга [32, 33] 

для рефлексов (111) с углом дифракции в Kα-излучении хрома Ө  29,5°, (200) с углом ди-

фракции Ө  34,5°, (220) с углом дифракции Ө  53,3°, (311) с углом дифракции Ө  69,8°, 

(222) с углом дифракции Ө  78,5° и последующей экстраполяцией полученных величин  

на угол Ө = 90°, при котором погрешность определения параметра решетки минимальна. 

Для экспериментальной оценки распределения микроискажений (микродеформаций) по 

сечению прессованных заготовок использовали сравнительный анализ карт рекристаллизации, 

полученных методом дифракции отраженных электронов с помощью программного комплекса к 

приставке Oxford HKL Nordlys F+ на сканирующем электронном микроскопе Tescan.  

 

 

Рис. 2. Общий вид диаграммы нагружения и измеряемые параметры 

Инструментальное индентирование с записью диаграмм нагружения проводили на 

измерительной системе Fischerscope HM 2000 XYm с использованием индентора Виккерса и 

программного обеспечения WIN-HCU при максимальной нагрузке 0,980 Н, времени нагру-

жения 20 с, выдержке при нагрузке 15 с и времени разгрузки 20 с по стандарту ISO 14577-

1:2002 [18]. Погрешность характеристик микротвердости и микроиндентирования по 10 из-

мерениям рассчитывали с доверительной вероятностью p = 0,95 в соответствии с требовани-

ями ISO 14577-2:2015 [34] и ГОСТ Р 8.748-2011 [35]. По результатам индентирования опре-

деляли следующие показатели микромеханических свойств: микротвердость по Виккерсу 

(HV), контактный модуль упругости (Е*), составляющую работы пластической деформации 

при индентировании (φ), ползучесть при индентировании (CIT), показатель упругого восста-

новления (Re). Расчеты показателей φ, CIT и Re проводили по следующим формулам: 

 φ = (1 − 𝑊e 𝑊t⁄ ) · 100 %, (1) 

 %100
1

1max 



h

hh
CIT

, (2) 

 %100
max

max





h

hh
R

p

e ,  (3) 

где We – работа упругой деформации при индентировании (площадь под кривой EBCD  

на рис. 2); Wt – полная механическая работа при индентировании, определяемая площадью 

под кривой нагружения ABCD на рис. 2; h1 – глубина внедрения индентора, соответствую-
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щая начальной точке горизонтального участка на кривой нагружения, hp – глубина отпечатка 

после снятия нагрузки, hmax – максимальная глубина внедрения индентора (рис. 2). 

3. Результаты исследования и обсуждение 

3.1. Микроструктура и фазовые составы алюминиевых сплавов АД33 и Д16 в литом  

состоянии и после прессования 

Согласно литературным данным [1, 7, 36], основными фазами в структуре сплава 

АД33 являются твердый раствор на основе алюминия и силицид магния Mg2Si. На дифракто-

грамме, приведенной на рисунке 3 а, присутствуют только рентгеновские рефлексы, соответ-

ствующие твердому раствору с гранецентрированной кубической кристаллической решет-

кой. Отсутствие рентгеновских рефлексов других фаз связано со сравнительно небольшим 

содержанием легирующих элементов, которые легируют твердый раствор, не образуя само-

стоятельных фаз. Возможно, частицы Mg2Si все-таки образуются в сплаве АД33, но в малом 

количестве, и имеют малые размеры, что не позволяет зафиксировать их наличие с помощью 

рентгенофазового анализа. Параметр кристаллической решетки образца, вырезанного из цен-

тральной части литой заготовки, равен 4,052 Å, что несколько больше параметра решетки 

чистого алюминия, который равен 4,0494 Å [36]. Это обстоятельство может быть обусловле-

но тем, что магний, основной легирующий элемент сплава АД33, имеет атомный радиус  

1,60 Å, то есть заметно больший, чем у алюминия (1,43 Å) [37], поэтому при легировании 

твердого раствора параметр решетки увеличивается. В литом сплаве АД33 наблюдали уса-

дочную пористость (рис. 4 а). Средний размер зерна составил 99 мкм на периферии, 127 мкм 

на 1/2 радиуса и 133 мкм в центре. 

 

 

Рис. 3. Фрагменты дифрактограмм литых сплавов АД33 (а) и Д16 (б) в линейном  

и логарифмическом масштабах 

Основными фазами в структуре сплава Д16, помимо твердого раствора на основе алюми-

ния, являются интерметаллиды CuAl2 (θ-фаза) и Al2CuMg (S-фаза) [1, 36]. На дифрактограмме, 

приведенной на рисунке 3 б в логарифмическом масштабе, заметны очень слабые рентгеновские 
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рефлексы, которые соответствуют S-фазе. Рефлексы, соответствующие фазе CuAl2, на дифрак-

тограмме отсутствуют. Параметр кристаллической решетки образца, вырезанного из централь-

ной части слитка, равен 4,049 Å, что практически совпадает с параметром решетки чистого алю-

миния, который равен 4,0494 Å [37]. Это обстоятельство может быть обусловлено тем, что медь 

и магний образуют интерметаллид Al2CuMg (S-фазу) и не легируют твердый раствор. 

 

Рис. 4. Микроструктура литых сплавов AД33 (а) и Д16 (б) в центре отливки 

 

Рис. 5. EBSD-анализ сплавов АД33 (а–в) и Д16 (г–е) в литом состоянии  

(центр слитка, поперечные сечения): a, г – карты контуров; б, д – карты разориентировок;  

в, е – карты рекристаллизации (красный цвет – деформированные зерна,  

желтый – субзерна, синий – рекристаллизованные зерна) 
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Результаты EBSD-анализа показали, что в литом состоянии сплав Д16 более дефор-

мирован: содержание деформированных зерен в нем примерно в 2 раза выше (табл. 2), чем  

в сплаве АД33, а рекристаллизованные зерна практически отсутствуют, хотя в обоих сплавах 

преобладает субструктура, образовавшаяся при динамической полигонизации [38]. На ри-

сунке 5 синим цветом обозначены зерна, внутри которых кристаллическая решетка имеет 

углы разориентировки менее 2°. Такие зерна считаются рекристаллизованными, т. е. практи-

чески свободными от дислокаций и характеризующимися минимальным уровнем микрона-

пряжений. Желтым цветом выделены зерна с субструктурой, внутри субзерен углы разори-

ентировок кристаллической решетки не превышают 2°, а между субзернами они более 2°, но 

менее 15°. Красным цветом выделены зерна, имеющие угол разориентировки атомных плос-

костей более 15°, их принято считать деформированными, плотность дислокаций в них мак-

симальна. 

 

 
Рис. 6. Микроструктура выходного конца (темплет 1) пресс-изделия из сплава AД33 (а–в)  

и Д16 (г–е): а, г – периферия; б, д – 1/2 радиуса; в, е – центр 

Размеры литых прутков значительны, поэтому охлаждение центральных зон происхо-

дит достаточно медленно, при этом успевают произойти полигонизация и рекристаллизация. 

Поэтому в центральной части прутков из обоих сплавов преобладает субкристаллическая 

структура (рис. 5 в, е). Тем не менее доля деформированных зерен в центральной части ли-

тых прутков весьма существенна, что очевидно обусловлено различиями скоростей охла-

ждения поверхностных слоев и центральной части. Закристаллизовавшиеся поверхностные 

слои оказывают давление на остающиеся еще в расплавленном состоянии центральные ча-

сти, поэтому при кристаллизации центральной части вполне возможны микроискажения 

кристаллической решетки твердого раствора на основе алюминия и вызванные этим оста-

точные напряжения.  
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После прессования фазовый состав исследованных сплавов не изменился. По сечению 

темплетов, вырезанных из выходной части прутков из обоих сплавов, наблюдается струк-

турная неоднородность (рис. 6): на периферии структурные составляющие имеют измель-

ченный вид и равномерное распределение (рис. 6 а, г), на 1/2 радиуса и в центре структура 

имеет вид малодеформированного состояния, сохраняя в некоторых участках литое строение 

(рис. 6 б, в, д, е). 

 

 

Рис. 7. EBSD-анализ выходной части (темплет 1) прутков из сплавов АД33 и Д16:  

а, в – карты разориентировок; б, г – карты рекристаллизации (красный цвет –  

деформированные зерна, желтый – субзерна, синий – рекристаллизованные зерна) 

В процессе прессования с предварительным нагревом заготовок, наряду с деформацией, 

происходят процессы динамической полигонизации и рекристаллизации. EBSD-анализ пока-

зал (рис. 7), что в выходной части прутка после прессования (темплет 1 на рис. 1) по всему 

сечению заготовки преобладает субструктура при минимальном количестве деформирован-

ных зерен даже вблизи поверхности поковок (табл. 3), что свидетельствует о превалирующей 

доле динамической полигонизации в алюминиевых сплавах. Это соответствует данным рабо-

ты [10] по распределению степени деформации, полученным в результате численного моде-

лирования процесса прессования пресс-изделий из алюминиевых сплавов. Приповерхност-

ные слои заготовки из сплава АД33 содержат большее количество деформированных зерен 

по сравнению с этой же областью заготовки из сплава Д16 (см. табл. 3). 
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Таблица 2  

Параметры кристаллической решетки твердого раствора на основе алюминия образцов  

сплавов АД33 и Д16 в разных сечениях пресс-заготовки 

Место  

вырезки 

образцов 

Сплав Литой 
Темплет 1 (выходной конец) Темплет 2  

(центральная часть) 

Центр 1/2 R Край Центр 1/2 R К 

Параметр 

решетки, 

Å 

АД33 4,052 4,052 4,051 4,052 4,052 4,052 4,052 

Д16 4,049 4,049 4,049 4,050 4,049 4,050 4,051 

 

 

Рис. 8. EBSD-анализ темплета 2 прутков из сплавов АД33 и Д16:  

а, в – карты разориентировок; б, г – карты рекристаллизации (красный цвет –  

деформированные зерна, желтый – субзерна, синий – рекристаллизованные зерна) 

В средней части пресс-изделий (темплет 2), сформировавшихся на установившейся 

стадии прессования, структура сплавов более однородна по сечению заготовки. При этом 

существенно увеличивается количество деформированных зерен, особенно в случае сплава 

АД33 (табл. 3): даже в центральной части пресс-изделия доля деформированных зерен соста-

вила 45 %. На 1/2 радиуса прутка и вблизи поверхности преобладают деформированные зер-
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на – 72 и 84 % соответственно. В прутке из сплава Д16 количество деформированных зерен 

значительно меньше, основу составляет субкристаллическая структура, появившаяся в ре-

зультате динамической полигонизации (табл. 3, рис. 8). 

Таблица 3  

Объемные доли деформированных (ДЗ), полигонизованных (С) и рекристаллизованных  

зерен (РЗ) в литом состоянии и после прессования заготовок из сплавов АД33 и Д16, % 

№  

темплета 

(рис. 1) 

Место вырезки образцов 

АД33 Д16 

ДЗ С РЗ ДЗ С РЗ 

Литой центр 27 69 4 47,5 52 0,5 

1 

центр 1,5 94 4,5 0,7 99 0,3 

1/2 радиуса 2 97,5 0,5 1 99 0 

край 31 68 1 7 92 1 

2 

центр 45 53 2 4 92 4 

1/2 радиуса 72 24 4 6 91 3 

край 84 10 6 13 79 8 

3.2. Результаты микроиндентирования 

Условия деформации анализируемых темплетов оказывают существенное влияние на 

распределение микромеханических свойств по их поперечному сечению. Характер распреде-

ления кривых нагружения различен, он зависит от места вырезки образцов (рис. 9): либо они 

расположены компактно, как на рис. 9 б, либо они рассредоточены на довольно большой 

ширине диаграммы, что соответствует существенным различиям глубины внедрения инден-

тора, а значит и различиям состояния сплавов перед индентированием (рис. 9 а). Сплав АД33 

менее твердый – около 55 HV 0,1, не упрочняется при деформации и характеризуется макси-

мальными показателями пластичности на микроуровне (значения φ и CIT в табл. 4). Твер-

дость сплава Д16 в среднем составила 120 HV 0,1, после прессования показатели φ и CIT не-

много повышаются (табл. 4). Выходная часть прутков из обоих сплавов (темплет 1), которая 

формируется в условиях нестационарного состояния, весьма неоднородна по микромехани-

ческим свойствам, что соответствует полученным ранее результатам численного моделиро-

вания по распределению степени деформации по мере выдавливания переднего конца прутка 

[10]. Для сплава АД33 максимальным разбросом микромеханических свойств после прессо-

вания характеризуется центр прутка (рис. 10 а), а для сплава Д16 – 1/2 радиуса и периферия 

(рис. 10 д, е). Распределение микромеханических свойств сплава Д16 в темплете 1 более не-

однородно по сравнению со сплавом АД33, что, скорее всего, определяется неравномерным 

распределением частиц интерметаллида Al2CuMg по объему сплава. В центральной части 

прутка сплава Д16 явно выделяются 2 группы кривых нагружения (рис. 10 в). На 1/2 радиуса 

разброс кривых нагружения по глубине вдавливания индентора составил 1,3 мкм (рис. 10 г). 

На периферии выходной части прутка из сплава Д16 выделяются 3 группы кривых нагруже-

ния (рис. 10 е): группу 1, скорее всего, следует отнести к участкам с интерметаллидами,  

а группы 2 и 3 вполне могут отличаться степенью деформации зерен. 

В центральной части прутков (темплет 2) распределение микромеханических свойств 

однородно (рис. 11), причем максимально однородны образцы из сплава Д16 (рис. 11 г–е). 

Модуль упругости при данных температуре и давлении является только функцией природы 

атомов и их расположения относительно друг друга [21], т. е. он может измениться по вели-

чине только в результате изменения состава материала или его кристаллической структуры, а 
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также одновременно того и другого. Поскольку параметр решетки твердого раствора на ос-

нове алюминия в сплавах АД33 и Д16 не меняется, изменения значений модуля E* вызваны 

деформационными процессами. Более высокие значения E* в сплаве Д16 могут быть обу-

словлены вкладом частиц интерметаллида Al2CuMg, характеризующихся наличием кова-

лентной составляющей связи между атомами в кристаллической решетке.  
 

 

Рис. 9. Диаграммы нагружения литых сплавов АД33 (а) и Д16 (б) 

 

Рис. 10. Диаграммы нагружения выходного конца прессовок: сплав АД33 (а–в),  

сплав Д16 (г–е); центр (а, г), 1/2 радиуса (б, д), край (в, е) 
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Рис. 11. Диаграммы нагружения средней части прессовок: сплав АД33 (а–в),  

сплав Д16 (г–е); центр (а, г), 1/2 радиуса (б, д), край (в, е) 

Таблица 4  

Микромеханические свойства алюминиевых сплавов АД33 и Д16 в литом состоянии  

и после прессования 

Вид  

обработки 

Место  

вырезки 

образца 

Сплав 
HV 

0,025 
HIT, МПа Е*, ГПа Re, % φ, % CIT, % 

Литой центр 
АД33 56 592 69 11 93 0,3 

Д16 99 1046 74 14 90 0,3 

Прессование 

темплет 1 

центр 
АД33 56 592 80 7 94 0,5 

Д16 125 1193 85 15 88 1,0 

1/2 R 
АД33 53 558 80 7 94 0,5 

Д16 150 1576 79 20 86 0,9 

край 
АД33 57 600 84 7 94 0,4 

Д16 134 1420 82 17 88 0,5 

Прессование 

темплет 2 

центр 
АД33 57 600 80 7 95 0,5 

Д16 119 1267 86 15 88 1,0 

1/2 R 
АД33 54 570 83 7 94 1,5 

Д16 117 1240 83 15 89 2,0 

край 
АД33 52 552 83 7 95 1,0 

Д16 119 1258 86 15 88 1,1 
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4. Заключение 

Сравнительный анализ изменения микроструктуры, диаграмм нагружения, распреде-

ления показателей микромеханических свойств по сечению пресс-изделий из алюминиевых 

сплавов АД33 и Д16 и результатов EBSD-анализа показал, что метод микроиндентирования 

позволяет достоверно оценивать характер распределения деформаций по сечению прессо-

ванных заготовок из алюминиевых сплавов. 

Исследованные сплавы отличаются по структуре и фазовому составу: сплав АД33 со-

стоит из α-твердого раствора на основе алюминия, в котором растворены легирующие эле-

менты, за счет чего произошло увеличение параметра его кристаллической решетки, а сплав 

Д16, кроме α-твердого раствора, параметр решетки которого близок чистому алюминию, со-

держит частицы S-фазы Al2CuMg. В соответствии с этим микротвердость сплава АД33 со-

ставила в среднем 55 HV 0,1, а сплава Д16 – 120 HV 0,1.  

Установлено, что в литом состоянии в сплавах АД33 и Д16 присутствуют как рекри-

сталлизованные зерна, так и субструктура и деформированные зерна. Это обусловлено внут-

ренними напряжениями, возникающими в слитках при неравномерном охлаждении сплавов 

по сечению после кристаллизации. Более деформирован в центральной части слитка сплав 

Д16: содержание деформированных зерен в нем примерно в 2 раза выше, чем в литом сплаве 

АД33, а рекристаллизованные зерна практически отсутствуют, хотя в обоих сплавах преоб-

ладает субструктура, образовавшаяся в результате полигонизации. 

Выходные концы прутков, сформировавшиеся на нестационарной стадии прессова-

ния, характеризуются преобладанием субструктуры по всему поперечному сечению загото-

вок, что свидетельствует о преобладании процесса динамической полигонизации в алюмини-

евых сплавах на данном этапе прессования. Диаграммы нагружения и показатели микроме-

ханических свойств распределены неравномерно по сечению прутка. 

Середина пресс-изделий, сформировавшаяся на установившейся стадии прессования, 

характеризуется большим количеством деформированных зерен по всему поперечному сече-

нию, особенно в случае сплава АД33. Диаграммы нагружения и показатели микромеханиче-

ских свойств равномерно распределены по сечению прутка. 

Таким образом, метод инструментального микроиндентирования может быть реко-

мендован к применению в производственных условиях наряду с уже используемыми мето-

дами контроля однородности прессования по макро- и микроструктуре. 
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Forged pieces made of the as-delivered 1933 alloy for aircraft power units are important 

semi-finished products manufactured by the Kamensk-Uralsky Metallurgical Works JSC. The pro-

duction of these parts is challenging due to the variation of their mechanical properties over the vol-

ume. Our goal is to find ways of stabilizing and improving the mechanical properties of forged 

pieces of this type. The simulation of the die-forging of a typical part reveals a 21 % difference in 

the accumulated amount of strain over the volume of the finished forged parts. Despite the uneven 

distribution, the minimum strain is sufficient to obtain the required mechanical properties. Estimat-

ing the mean normal stress over the volume of a forged piece, we have concluded that it is below 

the threshold level that ensures that this part is produced without cracking or failure. Experiments 

have shown that an increase in the holding time in aging stage I and a decrease in stage II result in 

an increase in the mechanical properties of the product and their uniform distribution depending on 

the direction. 

Keywords: the 1933 aluminum alloy, die-forging, finite element method, heat treatment, aging 
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В условиях ОАО «КУМЗ» важным полуфабрикатом являются штамповки из сплава 

1933 в состоянии поставки Т2 для силовых узлов самолетов. Проблема производства таких 

деталей заключается в нестабильности уровня механических свойств по их объему. Цель ра-

боты – поиск путей стабилизации и повышения уровня механических свойств штамповок 

данного типа. Посредством моделирования процесса штамповки типовой детали установле-

но, что уровень накопленной степени деформации по объему готовой штамповки имеет раз-

ницу значений 21 %, что говорит о неравномерном распределении, однако минимального 

уровня деформации достаточно для получения требуемых механических свойств. Оценка 

среднего нормального напряжения по объему штамповки позволила установить, что оно 

имеет отрицательные значения уровня, обеспечивающего производство данной детали без 

трещин и разрушений. Экспериментальным путем установлено, что увеличение времени вы-

держки I ступени старения и его уменьшение на II ступени приводит к повышению уровня 

механических свойств исследуемой штамповки, а кроме того, к их равномерному распреде-

лению в зависимости от направления.   

Ключевые слова: алюминиевый сплав 1933, штамповка, метод конечных элементов, терми-

ческая обработка, старение 

1. Введение 

Алюминиевые сплавы на базе системы Аl–Zn–Mg–Сu занимают доминирующее по-

ложение в конструкциях авиакосмической техники благодаря удачному сочетаю свойств,  

а именно высокой прочности, вязкости разрушения, сопротивления усталости и коррозион-

ной стойкости [1–4]. Одним из распространенных сплавов данной системы является высоко-

прочный сплав 1933, предназначенный для изготовления крупногабаритных кованых и прес-

сованных полуфабрикатов, применяемых в деталях внутреннего силового набора (фитинги, 

шпангоуты, лонжероны) [5].  

Следует отметить, что исследование и оптимизация режимов термической обработки 

(т/о) сплавов системы Аl–Zn–Mg–Сu, в том числе сплава 1933, является актуальной задачей 

mailto:zamaraevajulia@yandex.ru
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для многих авторов [6–11]. Например, в работах [12–15] показано, что при увеличении про-

должительности гомогенизации слитков из сплавов системы Al−Zn−Mg−Cu средний размер 

дисперсоидов может достигать 30–40 нм. С увеличением размера дисперсоидов уменьшается 

их когерентность к матрице, вследствие чего они становятся центрами гетерогенного зарож-

дения фазы MgZn2 в процессе распада пересыщенного твердого раствора при низкой скоро-

сти охлаждения при закалке. Авторами работы [16] изложено исследование влияния гомоге-

низации на растворение избыточных неравновесных фаз в слитке из сплава 1933. Установле-

но, что наиболее интенсивно диффузионные процессы растворения протекают в первые 12 ч 

после начала гомогенизации, что обеспечивает уменьшение на 40–55 % объемной доли ин-

терметаллидных фаз (режимы 460 °С, 4 ч и 465 °С, 12 ч). 

В условиях ОАО «КУМЗ» из сплава 1933 в состоянии поставки Т1, Т2 и Т3 произво-

дят штамповки, поковки и прессовую продукцию. Одними из важных изготавливаемых по-

луфабрикатов являются штамповки сложной формы для силовых деталей авиационной про-

мышленности в состоянии поставки Т2 (далее – типовая штамповка). Известно, что при 

штамповке таких деталей формируются зоны с различной степенью деформации и структу-

рой, а как следствие, и с различными механическими свойствами [17]. Поэтому основной 

проблемой производства типовых штамповок в условиях ОАО «КУМЗ» является нестабиль-

ность уровня механических свойств по их объему.   

Целью работы является поиск путей стабилизации и повышения уровня механических 

свойств типовых штамповок по их объему. 

2. Материалы и методы  

В данной работе исследовали типовые штамповки в состоянии поставки Т2 из алюми-

ниевого сплава 1933, изготовленные в производственных условиях ОАО «КУМЗ» согласно 

технологической схеме, представленной на рис. 1.  

 

 

Рис. 1. Основные операции технологической схемы производства типовых штамповок  

Химический состав сплава 1933 по ОСТ 1-90026-80 приведен в табл. 1. 

  

Ковка, 

Тмет не ниже 360 °С, Тбойков не ниже 250 °С 
 

Предварительная штамповка, 

Тмет не ниже 360 °С, Тштампа не ниже 350 °С 
  

Окончательная штамповка, 

Тмет не ниже 360 °С, Тштампа не ниже 350 °С 

Т/о: закалка, двухступенчатое искусственное старение  

(I ступень: 110 °С, время выдержки  – до 24 ч, 

II ступень: 180 °С, время выдержки – до 12 ч) 
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Таблица 1 

Химический состав сплава 1933 

Марка 

сплава 

Химический состав, % Прочие 
К

р
ем

н
и

й
, 

S
i 

Ж
ел

ез
о
, 

F
e 

М
ед

ь
, 

C
u

 

М
ар
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, 
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n

 

М
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н
и

й
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M
g

 

Х
р
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, 
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и
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н

, 
T
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Ц
и

н
к
, 
Z

n
 

Ц
и

р
к
о
н

и
й

, 

Z
r 

К
аж

д
ы

й
 

В
се

го
 

1933 0,10 0,15 0,8–1,2 0,1 1,6–2,2 0,05 0,05 6,2–7,0 0,1–0,18 0,05 0,1 

 Примечание: алюминий – остальное 

 

Следует указать, что при производстве данных штамповок по классической техноло-

гической схеме (рис. 1), где режимы т/о соответствуют ПИ 1.2.699-2007, в практике ОАО 

«КУМЗ» часто недостаточной согласно ОСТ 1 90297-85 является их характеристика пла-

стичности – относительное удлинение (δ). Поэтому, с целью стабилизации распределения  

и повышения δ, а также временного сопротивления, условного предела текучести и твердо-

сти, принято решение исследовать распределение накопленной степени деформации и сред-

него нормального напряжения по объему типовой штамповки посредством моделирования, а 

также режимы ее т/о, а именно время выдержки I и II ступеней искусственного старения, с 

последующим изучением механических свойств и структуры образцов. 

Моделирование процесса штамповки осуществляли в программном комплексе QForm 

(Россия). 

Изучению механических свойств подлежали темплеты, отобранные от штамповок 

разных партий, при разных значениях времени выдержки I и II ступеней искусственного ста-

рения (рис. 2).  

 

 

Рис. 2. Схема вырезки темплета от исследуемой штамповки 

3. Ход и результаты работы  

Первым этапом работы, вследствие влияния неравномерности деформационной про-

работки на характер распределения механических свойств, является оценка накопленной 

степени деформации по объему штамповки посредством моделирования в программном 

комплексе QForm. 

Моделирование осуществлено согласно основным операциям технологической схемы 

производства данного вида штамповок (рис. 1).  
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В качестве материала для моделирования использовали алюминиевый сплав 7020 как 

наиболее сопоставимый материалу реального эксперимента. Модельный материал выбран из 

базы QForm, куда занесены его упругие свойства и кривые сопротивления деформации.  

Тип задачи – изотермическая. Среда материала – пластическая.   

Заготовка для первой операции технологической схемы производства данной штам-

повки («ковка») согласно производственным данным представлена в виде цилиндра диамет-

ром 250 мм, высотой 460 мм. Температура нагрева металла и инструмента в операциях соот-

ветствует производственным данным. Фактор трения (закон Леванова) в операциях, с учетом 

применяемой смазки и экспериментальных данных ОАО «КУМЗ», назначен на уровне 0,3.  

На рис. 3 с целью проверки адекватности созданной модели при расчете представлено 

сравнение макроструктуры образца (рис. 3 а), отобранного от готовой штамповки, и распре-

деления линий Лагранжа в аналогичном сечении штамповки (рис. 3 б) после операции «окон-

чательная штамповка», полученного после моделирования. 

 

 

Рис. 3. Макроструктура образца (а) и распределение линий Лагранжа в аналогичном сечении 

штамповки (б) после операции «окончательная штамповка» 

Сравнив макроструктуру образца и распределение линий Лагранжа, можно установить 

их однообразность. Таким образом, разработанный алгоритм создания модели, а также пара-

метры моделирования (кривые упрочнения, граничные условия трения, параметры инстру-

мента и заготовки и др.) соответствуют реальному процессу.  

На рис. 4 представлена модель штамповки с распределением накопленной степени 

деформации после операции «окончательная штамповка» с учетом всех операций технологи-

ческой схемы производства данной детали.  

Здесь видно, что максимум степени деформации достигает 10, а минимум – 5,5, одна-

ко зона максимальных значений попадает в облой, а основной металл штамповки имеет мак-

симальное значение степени деформации 7. Таким образом, разница значений максимума  

и минимума основного металла штамповки составляет 21 %, что говорит о неравномерном 

распределении степени деформации, однако ее уровня достаточно для получения требуемых 

по стандарту механических свойств. 
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Рис. 4. Модель штамповки с распределением накопленной степени деформации после  

операции «окончательная штамповка» с учетом всех операций технологической схемы 

 производства данной детали: 1 – штамповка, 2 – штамп 

На рис. 5 представлена модель штамповки с распределением среднего нормального 

напряжения после операции «окончательная штамповка».  

Здесь видно, что среднее нормальное напряжение по объему штамповки имеет отри-

цательные значения, достигая максимальной величины −700 МПа. Наличие отрицательных 

напряжений является одной из причин, обеспечивающих получение данных штамповок без 

трещин и разрушений того или иного вида [18]. Положительные средние нормальные 

напряжения возникают в зоне обрезки облоя, что некритично в данном случае.  

 

 

Рис. 5. Модель штамповки с распределением среднего нормального напряжения  

после операции «окончательная штамповка»: 1 – штамповка, 2 – штамп 

Таким образом, с точки зрения схемы деформации данный процесс не имеет значи-

тельных недостатков, и стабилизировать уровень механических свойств по объему штампов-

ки посредством ее корректировки будет экономически нецелесообразно. Поэтому принято 
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решение усовершенствовать режимы термической обработки, а именно время выдержки I и 

II ступеней старения. Следует отметить, что усовершенствование термической обработки 

проходило в условиях центральной заводской лаборатории, для чего от пяти штамповок раз-

ных партий отобрано по одному темплету (рис. 6). Темплеты проходили т/о согласно ПИ 

1.2.699-2007 в равных условиях.  

 

 

Рис. 6. Фотография штамповки, от которой отобрали темплет (а); фотография темплета (б) 

Требуемые ОСТ 1 90297-85 механические свойства в зависимости от направления, 

выступающие критерием годности режима т/о, варьируемые режимы времени выдержки I  

и II ступеней старения, а также значения механических свойств в зависимости от направле-

ния для темплетов после испытаний представлены в табл. 2. 

На рис. 7 данные табл. 2 представлены графически. 

 

 

Рис. 7. Диаграмма, отражающая уровень механических свойств (МПа) в зависимости  

от времени выдержки I и II ступени старения 
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Таблица 2 

Сравнение механических свойств темплета в зависимости  

от времени выдержки I и II ступеней старения 

№  

режима 

Режим  

термообработки 
Напр. 

Вр. cопр., 

МПа 

Усл. пр. 

тек., 

МПа 

Отн. 

удл., 

% 

HB 

ОСТ 1 90297-85 

L 500–578 440–530 ≥7 

≥120 LT 470–550 430–510 ≥5 

ST 460–530 – ≥2,5 

1. Без т/о 

L 300 160 19,5 

77,2 

L 307 159 19,5 

LT 294 154 19,6 

LT 298 161 19,6 

ST 297 161 17,9 

ST 297 157 21,2 

2. 

Старение: I ступень – 

выдержка 12 ч, 

II ступень –  

выдержка 5 ч 

L 521 492 10,1 

161 

L 514 481 13,8 

LT 511 475 11,1 

LT 519 485 11,6 

ST 511 475 11,6 

ST 507 473 6,6 

3. 

Старение: I ступень –  

выдержка 12 ч, 

II cтупень –  

выдержка 10 ч 

L 487 440 10,1 
148 

L 486 437 13,8 

LT 476 423 11,1 

148 
LT 486 442 11,6 

ST 435 428 11,6 

ST 477 426 6,6 

4. 

Cтарение: I ступень –  

выдержка 12 ч, 

II cтупень –  

выдержка 20 ч 

L 441 378 13,7 

139 

L 473 416 14,4 

LT 461 406 13,6 

LT 446 384 14,8 

ST 446 384 13,7 

ST 448 384 13 

5. 

Cтарение: 

I ступень –  

выдержка 20 ч, 

II cтупень –  

выдержка 5 ч 

 

L 515 492 9,3 

165 

L 520 495 12,5 

LT 524 499 10,7 

LT 516 490 10,2 

ST 525 493 13,2 

ST 513 483 12 

 

Здесь видно, что режим № 5 показал себя как оптимальный с позиции повышенного 

уровня значений механических свойств в зависимости от направления. Применение данного 

режима позволило не только выполнить требования ОСТ 1 90297-85, но и обеспечить запас 

механических свойств. Кроме того, режим № 5 позволил компенсировать неравномерность 

распределения степени деформации. Разница значений временного сопротивления в зависи-
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мости от направления составила не более 0,5 %, условного предела текучести – 1,3 %, отно-

сительного удлинения – 17 %.  

На рис. 8 представлена микроструктура темплета, термообработанного по режиму  

№ 5 согласно табл. 2. 

 

 

Рис. 8. Микроструктура темплета, термообработанного по режиму № 5 согласно табл. 2 

Видно, что структура неоднородная бимодальная, со средним размером зерна 12±1 мкм. 

Пористости на границах не обнаружено, наблюдаются мелкие рекристаллизованные зерна 

со средним размером 7±1 мкм и крупные зерна удлиненной формы со средним размером 

20±1 мкм, что характерно для промышленных полуфабрикатов из сплавов системы  

Аl–Zn–Mg–Сu [18].  

4. Заключение 

По результатам проделанной работы сделаны выводы относительно распределения 

накопленной степени деформации, среднего напряжения и режимов термической обработки 

типовой штамповки из сплава 1933.  

Посредством оценки компьютерной модели, соответствие реальному процессу кото-

рой подтверждено путем сравнения макроструктуры образца и распределения линий  

Лагранжа в аналогичном сечении штамповки, полученного после моделирования, установ-

лено, что уровень накопленной степени деформации исследуемой детали после операции 

«окончательная штамповка» составляет 5,5–7, разница значений составляет 21 %, что гово-

рит о неравномерном распределении. Однако уровня накопленной степени деформации до-

статочно для получения требуемых по стандарту механических свойств. 

Посредством моделирования оценено распределение среднего нормального напряже-

ния. Выявлено, что по объему штамповки оно имеет отрицательные значения уровня, доста-

точного для получения данной детали без трещин и разрушений того или иного вида. 

Исследование времени выдержки I и II ступеней старения позволило определить его 

оптимальное сочетание значений, позволяющее получить требуемые механические свойства 

в зависимости от направления согласно ОСТ 1 90297-85, а также компенсировать неравно-

мерность распределения степени деформации и получить достаточно равномерное распреде-

ление механических свойств в зависимости от направления (разница значений временного 
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сопротивления в зависимости от направления составила не более 0,5 %, условного предела 

текучести – 1,3 %, а относительного удлинения – 17 %). Кроме того, установлено, что увели-

чение времени выдержки I ступени старения и его уменьшение на II ступени приводит к по-

вышению уровня механических свойств данной штамповки. 
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The failure of grid structures with periodic and quasi-periodic designs under uniaxial com-

pression is investigated. The quasi-periodic cellular structure is built on the principles of biomimic-

ry. Structures characteristic of living nature are used as a prototype. A honeycomb is the prototype 

for the periodic structure, and the quasiperiodic structure is built with regard to the geometric prin-

ciples of the skeleton of Aphrocallistes sp. (a sea sponge). It has been found that there is a 24 % in-

crease in effective work spent on the first act of the failure of the object with uniaxial compression 

in structures with elementary components – imperfect elements that distinguish them from hexa-

gons (the angle between the sides, the size and shape of the cells). The correlation of the failure pat-

tern of the grid structures with periodic and quasiperiodic designs to the amount of work spent on 

the complete failure of the samples has been established. It has been revealed that, for the samples 

with a periodic structure, the first act of failure is characterized by the main failure of the intermodal 

membranes along the entire perimeter, i.e. that it is one-dimensional sequential annular failure. The 

samples with a quasi-periodic structure are characterized by two-dimensional failure, i.e., for the 

load-bearing capacity of an object to be significantly reduced, there must be a greater number of 

destroyed intermodal membranes per unit area and, therefore, a higher density of destroyed ele-

ments. 

Keywords: cellular structures, grid structures, fracture energy, load-bearing capacity 
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В работе проведено исследование особенностей разрушения сетчатых конструкций  

с периодической и квазипериодической ячеистыми структурами в условиях одноосного сжа-

тия. Квазипериодическая ячеистая структура построена на принципах биомимикрии. В каче-

стве прототипа использованы структуры, характерные для живой природы. Прототипом для 

периодической структуры послужили пчелиные соты, а квазипериодическая структура была 

построена с учетом геометрических принципов строения скелета морской губки 

Aphrocallistes. Установлено, что у структур, имеющих в строении элементарные составляю-

щие – неидеальные элементы, отличающие их от гексагонов (угол между сторонами, размер 

ячеек и их форма), – происходит увеличение на 24 % эффективной работы, затрачиваемой на 

первом акте разрушения объекта при одноосном сжатии. Установлена взаимосвязь характера 

разрушения образцов с периодической и квазипериодической ячеистыми структурами с ве-

личиной работы, затраченной на полное разрушение объектов исследования. Выявлено, что 

для образцов с периодической структурой первый акт разрушения характеризуется маги-

стральным выходом из строя перемычек между узлами по всему периметру, т. е. имеет место 

одномерное последовательное кольцевое разрушение. Для образцов с квазипериодической 

структурой характерно двумерное разрушение, т. е. для значительного снижения несущей 

способности объекта требуется разрушение большего количества перемычек между узлами 

на единицу площади, а следовательно, большая плотность разрушенных элементов. 

Ключевые слова: ячеистые структуры, сетчатые конструкции, работа разрушения, несущая 

способность  

1. Введение 

Многие природные тела, например кораллы, кости и др., состоят из ячеек или ячеи-

стых структур. Ячейки (или соты) являются наиболее распространенными в качестве элемен-

тарных составляющих строения пространственных структур в исследуемых изделиях,  
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созданных искусственно. Изучено, что гексагональная структура, похожая на пчелиные со-

ты, обеспечивает превосходное поведение с самым большим полезным пространством, де-

монстрируя огромный механический потенциал при различных условиях нагружения [1–3]. 

Пространственные каркасы используют в технических задачах при проектировании и созда-

нии метаматериалов, механические свойства которых обусловлены в первую очередь своим 

строением, а не химическим составом основы материала [4–6]. В ряде работ [7–10] описана 

связь между механическими свойствами таких структур и геометрическими особенностями 

их элементарных ячеек. При этом установлено, что сведения об особенностях деформации 

каркасных структур и их разрушения под воздействием механического нагружения носят 

противоречивый характер. Ying Liu и Xin-Chun Zhang [11] изучали динамическое разруше-

ние ячеистых структур с различной топологией и расположением ячеек. Их результаты пока-

зывают, что поглощение энергии при деформационном воздействии зависит не только от от-

носительной плотности структуры, но также от расположения и геометрических особенно-

стей формы ячеек. Группа P. J. Tan, напротив, предположила, что неравномерность располо-

жения ячеек не оказывает существенного влияния на поглощение энергии ячеистой структу-

рой при пластической деформации [12]. Группой Amin Ajdari [13] были исследованы меха-

низмы разрушения двумерных сотовых структур в виде шестиугольников с периодически 

повторяющимся и неповторяющимся расположением. Их результаты показывают, что неод-

нородность ячеек не оказывает существенного влияния на диссипацию энергии в данных 

структурах. Таким образом, имеющиеся в литературе сведения об особенностях поведения 

пространственных структур и их разрушения под воздействием механического нагружения 

носят противоречивый характер. Возможно, причиной неоднозначных результатов в иссле-

дованиях являются различные подходы к формированию данных структур, используемые 

авторами, а также задачи, поставленные ими при исследовании указанных объектов. 

Целью данной работы является исследование несущей способности пространствен-

ных ячеистых конструкций, полученных на основе принципов биомимикрии, а также поиск 

параметра, характеризующего уровень сопротивления, т. е. оказывающего наибольшее влия-

ние на уровень сопротивления разрушению ячеистых конструкций. 

2. Материал и методика 

Для проведения эксперимента были напечатаны сетчатые конструкции с периодиче-

ской и квазипериодической структурой из фотополимерной смолы Anycubic Water-Wash Res-

in. Для изготовления сетчатых структур использован 3D-принтер Anycubic Photon Ultra 

(Hongkong Anycubic Technology Co., Ltd), работающий с применением технологии DLP. 

Цифровая обработка света (DLP) использует УФ-проектор как источник ультрафиолетового 

света. Поперечные сечения каждого слоя проецируются один раз с использованием микро-

зеркал, засвечивая весь слой за один этап. Технология DLP обеспечивает высокую скорость 

печати, так как весь слой может быть отвержден за один акт засветки. Параметры печати 

представлены в таблице. 

 

Характеристика Значение 

Высота слоя 0,05 мм 

Время контакта 2 с 

Время выключения света 1 с 

Количество нижних слоев 4 

Нижнее время экспозиции 35 с 

Расстояние подъема 5 мм 

Скорость подъема 2 мм/с 

Скорость отвода 2 мм/с 

Уровень сглаживания 4 
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Для построения поддержек и настройки процесса печати использовали программу 

Anycubic Photon Workshop. После печати сетчатые структуры промывали и досвечивали уль-

трафиолетом с помощью установки Anycubic Wash and Cure 2.0.  

В связи с тем, что сетчатые структуры не имеют ровных опорных поверхностей, для 

нагружения использовали оснастку, приведенную на рис. 1. Оснастку проектировали в про-

граммном пакете SolidWorks и изготавливали на принтере Anycubic Photon Ultra из прозрач-

ного фотополимера Anycubic Water Wash. Для настройки процесса печати использовали па-

раметры, указанные в таблице. 

 

 

Рис. 1. Оснастка для нагружения сетчатой структуры: 1 – основа, 2 – нижнее опорное кольцо, 

3 – исследуемая сетчатая структура, 4 – верхнее опорное кольцо, 5 – крышка 

Объекты, построенные на принципах биомимикрии в качестве прототипа, используют 

структуры характерные для живой природы. В настоящем исследовании прототипом для пе-

риодической структуры послужили пчелиные соты, а квазипериодическая структура была по-

строена с учетом геометрических принципов строения скелета морской губки Aphrocallistes, 

потенциал которого в качестве уникального источника для создания 3D-моделей для перспек-

тивных функциональных материалов отмечен в работах группы под руководством Hermann 

Ehrlich [14]. Скелет губки имеет сетчатую структуру, подобную сотовой, с ячейками различно-

го размера и формы (рис. 2 а). Упрощенно его можно представить состоящим из перемычек, 

объединяющихся в узлах и образующих шестиугольники (рис. 2 б). При этом размер и форма 

шестиугольников в разных областях отличаются. Кроме того, в строении сетки можно выде-

лить дефекты: так, некоторые шестиугольники вырождаются, например, в четырехугольники 

(рис. 2 б). Таким образом, объект не имеет четко выраженной «элементарной ячейки», харак-

теризующей периодическую сетчатую структуру типа пчелиных сот. Выявление особенностей 

строения скелета морской губки Aphrocallistes выполнено по следующему алгоритму:  

1) сканирование объекта методом компьютерной томографии; 

2) обработка DICOM-файлов, полученных в результате сканирования в пакете 

InVesalius 3.1; 

3) генерация STL-файла на основе DICOM-файлов; 

4) преобразование STL-файла в CAD-модель в пакете SolidWorks; 

5) преобразования CAD-файла. 

Актуальность разработанного подхода подтверждена применением подобного алго-

ритма, описанного в работе [15].  
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Рис. 2. Скелет морской губки Aphrocallistes: микротомография (а); электронная микроскопия (б) 

Рассмотрим подробнее пункты 4 и 5 алгоритма формирования CAD-модели для по-

следующей 3D-печати объекта. На 4 этапе STL-файл импортировали в пакет SolidWorks,  

в котором был построен 3D-эскиз. Последний включает точки, привязанные к точкам  

STL-файла и перемычки, оформленные линиями. Далее с помощью стандартных инструмен-

тов SolidWorks 3D-эскиз был преобразован в твердое тело. Перемычки были оформлены ци-

линдрами диаметром 0,1 мм, узлы – сферами диаметром 0,5 мм (рис. 3). 

 

 

Рис. 3. CAD-модель, повторяющая строение объекта исследования до (а, б) и  

после (в, г) преобразования: изометрия (а, в); вид сверху (б, г) 

CAD-модель повторяет все структурные особенности исходного объекта, в том числе 

отклонения геометрии трубки от правильной формы цилиндра. На следующем этапе в пакете 

SolidWorks преобразовали модель таким образом, чтобы все узлы сетки располагались на по-

верхности цилиндра с заданным диаметром 50 мм (рис. 3 в, г). 
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Преобразованную модель использовали для оценки количества дефектов элементов 

сетки. Всего модель включает 1090 узлов, объединенных перемычками, и 519 ячеек. Установ-

лено, что модель, кроме стандартных шестиугольных ячеек (80,0 %), также включает четырех-

угольные (0,5 %), пятиугольные (16,8 %), семиугольные (2,5 %) и восьмиугольные (0,2 %) 

ячейки. При этом узлы решетки соединяются тремя (97 % случаев) или четырьмя (3 % случаев) 

перемычками. Модель с указанием распределения дефектов представлена на рис. 3 в. 

В качестве объекта сравнения, обладающего периодической структурой, в пакете 

SolidWorks была спроектирована модель с идеальной сетчатой структурой, состоящая из 

одинаковых шестиугольников. Перемычки также были оформлены цилиндрами диаметром 

0,1 мм, узлы – сферами диаметром 0,5 мм (рис. 4). 

 

 

Рис. 4. CAD-модель объекта с периодической структурой: изометрия (а); вид сверху (б) 

Исследование микроструктуры скелета морской губки Aphrocallistes выполнено с по-

мощью растрового электронного микроскопа Auriga CrossBeam и микротомографа марки 

Zeiss Xradia Versa 520. 

Механическое нагружение по схеме одноосного сжатия выполняли на электромеха-

нической испытательной машине УТС 111.2-100-52 с использованием центрирующей 

оснастки для исключения возможной потери устойчивости конструкции, связанной с соот-

ношением толщины стенки и высоты образца. Скорость нагружения составляла 1 мм/с.  

В процессе нагружения регистрировали усилие и перемещение. Для анализа стадийности 

процесса разрушения производили фотовидеофиксацию на всем протяжении испытания. 

Критерием полного разрушения являлось разрушение предпоследнего горизонтального ряда 

ячеистой структуры.  

3. Результаты и обсуждение 

Наиболее информативной количественной характеристикой для оценки энергоемко-

сти процесса разрушения, а следовательно, сопротивления разрушению, является работа раз-

рушения. Для оценки сопротивления разрушению исследуемых структур проведены испыта-

ния на одноосное сжатие. Полученные результаты анализировали согласно следующим кри-

териям. Первым критерием для оценки несущей способности конструкций с периодической 

и квазипериодической структурой являлась эффективная работа (Aeff), необходимая для раз-

рушения объекта на первом акте деформирования, то есть перед снижением его характери-

стик до заданного уровня. Заданным уровнем на первом акте деформирования является до-

стижение первого минимума при разрушении (рис. 5). Применительно к особенностям раз-

рушения пространственных конструкций, например металлических образцов с ячеистым 
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строением, величина напряжения σpl характеризует резкое падение нагрузки после участка 

упругой деформации [4, 16]. Определение величины σpl выполнялось по аналогии с рекомен-

дациями стандарта ISO 13314:2011 Mechanical testing of metals, ductility testing, compression 

test for porous and cellular metals. После резкого падения следует участок плато, напряжения 

на котором изменяются скачкообразно в результате пластической деформации и «схлопыва-

ния» отдельных ячеек. Стоит отметить, что первый акт разрушения не связан с переходом 

деформации конструкции из упругой области в пластическую. А применительно к рассмат-

риваемой архитектуре образца подобные акты могут повторяться многократно. Исходя из 

этого, вторым критерием выбрали работу (А), затраченную на полное разрушение образцов 

(рис. 6, 7). Полную (A) и эффективную (Aeff) работы оценивали по диаграммам в координатах 

«усилие F (Н) и перемещение ∆l (мм)».  

Из анализа полученных данных установлено, что у образца с квазипериодической 

структурой эффективная работа на 24 % превышает работу разрушения образца с периоди-

ческой структурой. Таким образом, образцы с квазипериодической структурой обладают бо-

лее высокими показателями сопротивления разрушению до достижения первого минимума 

усилия (указаны стрелками на рис. 6 и 7 соответственно), т. е. на первом акте разрушения. 

 

 

Рис. 5. Эффективная работа разрушения периодической (1) и квазипериодической (2)  

структур 

В то же время работа, затраченная на полное разрушение образцов, практически 

одинакова для обеих рассмотренных структур. Однако результаты наблюдения за  кине-

тикой разрушения с помощью фотовидеофиксации свидетельствуют о том, что характер 

разрушения образцов с периодической и квазипериодической структурами существенно 

различается (рис. 8). 

С точки зрения кинетики разрушения, то есть последовательности разрушения от-

дельных составляющих, элементарным актом разрушения является полное разрушение пе-

ремычки, часто вблизи стыка с узлом. Для образца с периодической структурой характерно 

формирование кольцевых «магистральных трещин» с последующим отделением кольцевых 

фрагментов. У образца с квазипериодической структурой наблюдается случайный характер 



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures  

Issue 6, 2023 

http://dream-journal.org ISSN 2410-9908 
 

86 

 

 

Fracture behavior of grid structures with periodic and quasiperiodic designs / I. S. Kamantsev, A. I. Golodnov, M. R. Sukhova, 

O. Yu. Kornienko, and S. V. Belikov // Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures. – 2023. – Iss. 6. –  

P. 78–89. – DOI: 10.17804/2410-9908.2023.6.078-089. 

 

разрушения, в котором затруднительно выделить преимущественное направление распро-

странения трещины. При одинаковой суммарной энергоемкости процесса у образца с перио-

дической структурой происходит резкий спад нагрузки до значений, близких к 0 («выход из 

строя» целого ряда ячеек), в то время как у образца с квазипериодической структурой про-

цесс разрушения проходит более монотонно (меньшая величина падения усилия). Сопостав-

ляя полученные результаты с особенностями разрушения ячеистых структур, упомянутых 

выше, можно видеть, что величина σpl для образцов с регулярной структурой будет значи-

тельно ниже [4]. 

 

 

Рис. 6. Полная работа разрушения периодической структуры 

 

Рис. 7. Полная работа разрушения квазипериодической структуры 
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Рис. 8. Фотографии образцов с периодической (а) и квазипериодической (б, в)  

структурами после испытаний 

Таким образом, можно предположить, что образец, построенный на основе принципов 

биомимикрии, обладает большей «живучестью», несущей способностью и энергоемкостью 

разрушения по сравнению с образцом с периодической структурой. При этом повышение 

«живучести» связано в первую очередь с характером разрушения образца как конструкции. 

Следовательно, важными параметрами, которые могут характеризовать повышенное сопро-

тивление разрушению в условиях статического нагружения, являются предельное количе-

ство узлов структуры, вблизи которых произошло разрушение, и плотность распределения 

разрушенных узлов на поверхности объекта. Так, для образца с периодической структурой 

первый акт разрушения характеризуется магистральным выходом из строя перемычек между 

узлами по всему периметру, т. е. имеет место одномерное последовательное кольцевое раз-

рушение. Для образцов с квазипериодической структурой характерно двумерное разруше-

ние, т. е. для значительного снижения несущей способности объекта требуется разрушение 

большего количества перемычек между узлами на единицу площади, а следовательно, бόль-

шая плотность разрушенных элементов.  

4. Заключение 

Результаты проведенных исследований сетчатых конструкций с периодической и ква-

зипериодической структурами, статически нагружаемых по схеме одноосного сжатия, де-

монстрируют увеличение эффективной работы, затрачиваемой на разрушение на первом акте 

разрушения, на 24 % для структур, имеющих в своем строении неидеальные составляющие. 

Неидеальные элементы в работе представлены строением элементарных составляющих, от-

личающихся от гексагонов углом между сторонами, размером ячеек, а также формой этих 

ячеек. 

Анализ кинетики разрушения позволил установить элементарные акты разрушения 

сетчатых конструкций. Так, для образцов с периодической структурой характерно формиро-

вание кольцевых «магистральных трещин» с последующим отделением кольцевых фрагмен-

тов. Для образцов с квазипериодической структурой свойственен случайный характер раз-

рушения, в котором затруднительно выделить преимущественное направление распростра-

нения трещины. При одинаковой суммарной энергоемкости процесса у образца с периодиче-

ской структурой происходит резкий спад нагрузки до значений, близких к 0 («выход из 

строя» целого ряда), в то время как у образца с квазипериодической структурой процесс раз-

рушения проходит более монотонно (меньшая разность в усилиях).  

На основе экспериментальных результатов сделано предположение о том, что постро-

ение сетчатой конструкции на основе принципов биомимикрии позволяет создавать объекты, 

обладающие большей «живучестью» и энергоемкостью разрушения. Повышение характери-
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стик сопротивления разрушению связано с характером разрушения образца как конструкции. 

Важным результатом проведенных исследований является формулирование количественного 

параметра, представленного в виде предельной плотности разрушенных связей, необходи-

мых для потери несущей способности объекта. Данный параметр может характеризовать по-

вышенное сопротивление разрушению в условиях статического нагружения подобных кон-

струкций с ячеистым строением. 
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The paper presents the results of studying the mechanisms of sintering and properties of an 

Al2O3–ZrO2 composite doped with ultrafine Al2O3 powder (UFP) synthesized by burning nitrates. 

The material is sintered at temperatures ranging between 1450 and 1550 °C with the analysis of its 

physical and mechanical properties. It is shown that, as the sintering temperature and Al2O3 UFP 

concentration increase, linear shrinkage, microhardness, and strength naturally grow (the maximum 

values at 1550 °С are 27.8%, 19 GPa, and 357 MPa, respectively). The introduction of the Al2O3 

UFP into the composite makes it possible to achieve an apparent density of 4.20 g/cm
3
 even at a 

sintering temperature of 1550 °С. 

Keywords: ultrafine powders, zirconium dioxide, aluminum oxide, ceramics, apparent density,  

microhardness 
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Приведены результаты исследования закономерностей спекания и свойств композита 

на основе системы Al2O3–ZrO2 c добавкой ультрадисперсного порошка (УДП) Al2O3, синте-

зированного методом сжигания нитратов. Спекание материала проводили в интервале тем-

ператур 1450–1550 °С с анализом физико-механических свойств материала. Показано, что  

с повышением температуры спекания и концентрации УДП Al2O3 наблюдается закономер-

ный рост линейной усадки, микротвердости и прочности (максимальные значения при  

1550 °С – 27,8 %, 19 ГПа и 357 МПа соответственно). Введение УДП Al2O3 в состав компози-

та позволяет уже при температуре спекания 1550 °С достичь кажущейся плотности 

4,20 г/см
3
.  

Ключевые слова: ультрадисперсные порошки, диоксид циркония, оксид алюминия, керамика, 

кажущаяся плотность, микротвердость 

1. Введение 

Композит на основе системы Al2O3–ZrO2 в настоящее время является распространен-

ным конструкционным и функциональным материалом, поскольку обладает хорошим соче-

танием свойств: доступностью и относительно невысокой стоимостью, высокой прочностью, 

термостойкостью, износостойкостью и химической стойкостью [1–3]. Одним из основных 

технико-экономических факторов, ограничивающих широкое производство изделий из этой 

керамики, остается высокая температура обжига (1600–1700 °С), необходимая для достиже-

ния оптимальной плотности. Традиционно для снижения температуры спекания керамики 

используют два принципиально разных способа [1, 4]. Один способ – это активизация основ-

ного материала, а второй – введение модифицирующих добавок. Вводимые добавки класси-

фицируют по числу компонентов (одно- и многокомпонентные), по механизму спекания 

(твердофазное или через расплав) и т. д. [4]. В последние время в качестве добавок для сни-

жения температуры спекания стали использовать высокодисперсные порошки основного ма-

териала или других оксидных систем [5]. В этом случае у получаемого материала увеличи-

ваются прочность, плотность и, соответственно, уменьшается пористость. Для снижения 

температуры спекания композитов на основе корундовой керамики и для сохранения одно-

родного химического состава используют ультрадисперсные порошки (УДП) Al2O3, причем 

УДП могут применяться как в качестве добавки, так и в качестве основного сырья [4, 6].  

Из большого разнообразия способов получения УДП наиболее хорошо изученным является 
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метод получения чистых и сверхчистых УДП -Al2O3 прокалкой гидроксидов, синтезиро-

ванных путем осаждения из растворов солей [5]. Однако очевидные недостатки этого метода 

– трудоемкость, большие объемы используемых растворителей – вынуждают искать более 

технологичные способы синтеза порошков. Одним из альтернативных методов получения 

УДП для керамики является метод сжигания нитратов. Он заключается в термическом ини-

циировании реакции в смеси нитратов металлов (окислитель) с «топливом» (мочевина, три-

этаноламин, глицин и пр.), в результате чего смесь воспламеняется, образуя твердую пену, 

состоящую из наноразмерных частиц [7]. Преимущество этого метода состоит в отсутствии 

ряда традиционных стадий (фильтрование осадков, отмывка, осушка и пр.), что значительно 

упрощает технологический процесс и снижает вероятность загрязнения порошка за счет со-

кращения числа технологических стадий и снижения объемов используемых растворителей. 

Для синтеза добавки УДП Al2O3 выбрали метод сжигания нитратов, так как он дает возмож-

ность получать порошки с узким диапазоном размеров, управлять их морфологией и фазо-

вым составом. 

Цель данной работы – определение влияния условий синтеза и концентрации добавки 

УДП Al2O3 на свойства композитной керамики на основе системы Al2O3– ZrO2.  

2. Экспериментальная часть  

В качестве основного компонента при получении корундового композита использова-

ли смесь порошков состава 80 вес. % Al2O3 + 15 вес. % ZrO2, стабилизированного 3,5 мол. % 

Y2O3 (3.5YSZ). Процесс синтеза и последовательность получения порошков описаны в работе [8]. 

УДП Al2O3, были получены в реакциях горения нитрата алюминия c глицином с последую-

щим отжигом при 900–1100 °С в течение 10 ч. Удельную поверхность отожженных порош-

ков измеряли методом БЭТ (сорбция–десорбция азота) на приборе TriStar 3000 V6.03A. Для 

синтеза использовали Al(NO3)3·9H2O реактивной квалификации. 

 

 

Рис. 1. Морфология порошка оксида алюминия, полученного сжиганием  

Al(NO3)3·9H2O с глицином, после отжига при 900 °С 

На рис. 1 показана характерная морфология порошка, получаемого методом сжи-

гания нитратов, которая в основном представлена легко разрушаемыми агрегатами раз-

мером 10–20 мкм. Технология получения таких порошков описана в работе [9]. Свойства 

полученных порошков приведены в табл. 1. 
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Таблица 1  

Свойства УДП порошков 

Вид компонента УДП Al2O3 

Температура отжига,
 
°С 900 1000 1100 

Площадь удельной поверхности, м
2
/г 170 92 44 

Размер агрегатов, мкм 2–5 3–10 1–5 

Содержание -Al2O3, масс. % 15 35 100 

 

После синтеза порошки основного компонента Al2O3–ZrO2 и спекающей добавки 

смешивали и измельчали в шаровой мельнице с шарами и барабаном из корунда в течение 20 

часов при соотношении материал : вода : шары = 1 : 1 : 3. Композитные смеси содержали от 

5 до 15 масс. % УДП Al2O3 добавок, прошедших отжиг при разных температурах (табл. 2). 

Заготовки образцов для исследования в виде пластин 50×50 мм толщиной 9 мм формовали 

методом шликерного литья в гипсовые формы. После извлечения из формы их сушили и 

подвергали предварительному обжигу при температуре 1100 °С для достижения минималь-

ной механической прочности. Для физико-механических исследований из этих заготовок вы-

резали образцы длиной 35 мм и сечением 4×4 мм (рис. 2). Полученные образцы спекали  

в лабораторной электропечи при температурах 1450, 1500 и 1550 °С в атмосфере воздуха при 

скорости нагревания 5 °С в минуту и выдержкой при максимальной температуре в течение 

четырех часов. На полученных спеченных образцах определяли: 

– микротвердость на установке Nanotest 600 с использованием алмазной пирамидки 

Виккерса; 

– плотность методом гидростатического взвешивания в спирте на весах Shimadzu 

AUW-220 D, оснащенных для этих целей специальной приставкой; 

– предел прочности на изгиб на установке Instron-1185.   

 

 

Рис. 2. Стержневые керамические образцы для механических испытаний (а); образцы  

после механических испытаний (б): 1 – 1450 °С, 2 – 1500 °С, 3 – 1550 °С 
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Рис. 3. Микроструктура поверхности излома образца с содержанием 15 % УДП 

3. Результаты и их обсуждение 

Результаты определения показателей плотности и усадки рассматриваемых образцов, 

обожженных при различных температурах, в том числе с разным содержанием УДП, пред-

ставлены в табл. 2.  

 

Таблица 2  

Плотность и усадка образцов, спеченных при разных температурах 

Свойства  

при температуре  

спекания образцов, °С 

Температура отжига, °С 

900 1000 1100 

Массовая доля добавки УДП Al2O3, % 

5 10 15 5 10 15 5 10 15 

1450 

Плотность  

кажущаяся, 

г/см
3
 

3,22 3,30 3,67 3,26 3,39 3,77 3,16 3,22 3,57 

Усадка, % 5,2 7,8 9,3 5,6 7,8 9,6 4,9 5,9 8,8 

1500 

Плотность  

кажущаяся, 

г/см
3
 

3,48 3,72 3,95 3,54 3,77 3,94 3,35 3,62 3,68 

Усадка, % 14,4 16,3 17,9 14,1 15,2 18,8 13,9 15,1 16,0 

1550 

Плотность  

кажущаяся, 

г/см
3
 

3,83 3,98 4,19 3,86 3,97 4,20 3,75 3,91 4,03 

Усадка, % 19,9 21,3 26,8 18,2 23,1 25,5 17,6 20,2 22,3 

 

Из приведенных данных следует, что плотность исследуемых образцов линейно изменяет-

ся в пределах от 3,2 до 4,2 г/см
3
. Она существенно зависит от вида и количества вводимого УДП 
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Al2O3 и от температуры спекания. Активизирующее влияние данной добавки на уплотнение мате-

риала объясняется увеличением площади межчастичных контактов, которая возрастает с добавле-

нием УДП Al2O3. Механизм активизации спекания обусловлен повышенной поверхностной ак-

тивностью УДП Al2O3, которая определяется дефектностью кристаллического строения, размером 

и формой частиц. После спекания при 1550 °С максимальное значение плотности композита 

Al2O3–ZrO2 составляет 4,2 г/см
3
 при наличии 10 % УДП Al2O3, отожженного при 1000 °С. Имеется 

незначительное падение плотности с увеличением содержания УДП Al2O3, отожженного при  

900 °С, в образцах, спеченных при 1550 °С. Это падение можно объяснить тем, что УДП Al2O3, 

полученный при 900 °С, представлен гамма-фазой оксида алюминия. С увеличением количества 

добавки возрастает разрыхляющий эффект перехода -Al2O3  -Al2O3, происходящего в образ-

цах при спекании. Усадка образцов с увеличением содержания УДП Al2O3 и температуры возрас-

тает. Заметная усадка появляется уже при температуре спекания 1450 °С и достигает 9,6 %. 

Наблюдается почти линейная зависимость усадки от содержания УДП Al2O3, при этом угол 

наклона линии возрастает с увеличением температуры спекания. В смесях с концентрацией 15 % 

УДП Al2O3, отожженного при 900 °С, наблюдается наибольшая усадка, достигающая 26,8 % при 

температуре спекания 1550 °С.  

Таблица 3  

Свойства образцов после спекания при Т  1550 °С 

Свойства 
Температура отжига добавки Al2O3, °С 

900 1000 1100 

Массовая доля добавки, % 5 10 15 5 10 15 5 10 15 

Микротвердость по Виккерсу, ГПа 14,8 15,2 17,6 14,1 16,2 19,0 14,5 14,3 16,9 

Предел прочности при изгибе, 

МПа 
180 230 295 210 265 357 174 255 285 

 

В табл. 3 приведены зависимости микротвердости и предела прочности образцов, спе-

ченных при температуре 1550 °С, от концентрации УДП α-Al2O3. Можно отметить, что мик-

ротвердость и предел прочности увеличиваются с концентрацией УДП. Максимальные зна-

чения микротвердости 19 ГПа и прочности 357 МПа достигаются при содержании УДП 15 % 

и температуре спекания 1550 °С. 

4. Заключение 

Представленные в статье результаты исследования закономерностей спекания и фор-

мирования свойств композита на основе системы Al2O3–ZrO2 с добавкой ультрадисперсного 

порошка (УДП) Al2O3, синтезированного методом сжигания нитратов, показывают, что до-

бавка УДП Al2O3 до 15 масс. % в композитный порошок состава Al2O3–ZrO2 активизирует 

спекание композитной керамики: повышается ее плотность, микротвердость и прочность. 

Применение добавки к Al2O3 способствует формированию однородной, устойчивой, 

высокодисперсной кристаллической структуры, а также активизации процессов твердофаз-

ного спекания. В результате снижается температура спекания, и возрастают прочностные ха-

рактеристики до 20 % в сравнении с материалами, полученными по традиционной техноло-

гии при более высоких температурах. 

Данные результаты свидетельствуют, что добавка УДП Al2O3, полученного методом 

сжигания нитратов, позволяет изготавливать керамику с высокими прочностными характе-

ристиками при температуре спекания 1550 °С. 

Эффективность добавки существенным образом зависит от процентного содержания 

УДП Al2O3. 
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Mathematical planning is used in order to determine the optimal mode for ion nitriding  

of the 38Cr2Ni2Mo structural steel. This is justified by the requirement to preserve strictly limited 

functional parameters obtained as a result of diffusion saturation: hardness ranging between 450 and 

650 HV in a 0.15–0.40-mm-deep layer. The implementation of factor planning and the regression 

processing of the obtained data enable us to arrive at an analytical expression in the form of a linear 

function for the studied optimization parameters (microhardness and layer depth). This makes it 

possible to assess the degree and direction of the influence of the factors under study on the optimi-

zation parameters of interest. 

Keywords: ion-plasma nitriding, microstructure, experimental mathematical planning, regression 

dependencies, depth of nitration 
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Выполнено исследование, связанное с применением метода математического плани-

рования эксперимента с целью изыскания оптимального режима ионного азотирования кон-

струкционной стали 38Х2Н2МА. Особенность выполнения данного исследования обосновы-

валась требованием сохранения строгого ограничения функциональных показателей резуль-

татов диффузионного насыщения: твердость в диапазоне 450–650 HV при сохранении глуби-

ны слоя в пределах 0,15–0,40 мм. Реализация факторного планирования и регрессионная об-

работка полученных данных позволили построить для изученных параметров оптимизации 

(микротвердости и глубины слоя) аналитическое выражение в виде линейной функции. Это 

дало возможность оценить степень и направление влияния изучаемых факторов на исследу-

емые параметры оптимизации. 

Ключевые слова: ионно-плазменное азотирование, структурный анализ, метод планирова-

ния эксперимента, регрессионные зависимости, микротвердость, глубина азотированного 

слоя 

1. Введение 

Эффективной разновидностью процесса диффузионного насыщения азотом поверх-

ностных слоев обрабатываемых изделий является ионно-плазменное азотирование (ИПА) [1–3]. 

Оно осуществляется в тлеющем разряде, возбуждаемом на поверхности детали (катоде) в ат-

мосфере азотсодержащей газовой среды (аммиак, азот и проч.) в условиях глубокого разре-

жения. Сам процесс насыщения ведется в стальном контейнере, который является анодом. 

Такие условия способствуют образованию плазмы, в результате чего создается рабочая среда 

с заряженными ионами. Ионы азота, входя в зону высокой напряженности, разгоняются до 

больших скоростей и, соударяясь с деталью, внедряются в ее поверхность, что и формирует 

на поверхности тонкую азотную пленку. При этом высокая кинетическая энергия, которую 

имеют ионы азота, переходит в тепловую. В результате деталь за короткое время (примерно 

15–30 мин) разогревается до температуры 450–600 °С, при которой происходит диффузия 

азота вглубь металла. 

Такая химико-термическая обработка, в отличие от традиционного газового азотиро-

вания в печах, позволяет сократить общую продолжительность процесса (в 1,5–2 раза), со-

здает возможность регулирования процесса с целью получения азотированного слоя с задан-

ными свойствами и оказывается более экологичной [4–5]. 

В частности, подобная технология используется для азотирования конструкционной 

стали 38Х2Н2МА, формально не являющейся классическим примером легированной стали, 

предназначенной для азотирования (не содержит такой важный элемент, как алюминий).  

mailto:e.a.ishina@gmail.com
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При этом используемые в настоящее время режимы обработки данной стали не в состоянии 

обеспечить нужное сочетание функциональных параметров процесса насыщения: диффузи-

онный слой имел твердость выше установленной регламентом, но вместе с тем характеризо-

вался недостаточной глубиной. Поэтому в рамках данного исследования необходимо было 

изыскать режим химико-термической обработки, обеспечивающий изделию из данной кон-

струкционной стали получение твердости в регламентируемом диапазоне, а именно твер-

дость в интервале 450–650 HV при сохранении глубины слоя в пределах 0,15–0,40 мм.  

В этой связи основная цель настоящего исследования – изучить особенности ионно-

плазменного азотирования стали марки 38Х2Н2МА и определить оптимальный режим азо-

тирования, используя метод математического планирования с учетом получения заданных 

параметров (глубины слоя и величины микротвердости). 

2. Материал и методика эксперимента 

Объектом исследования служила стандартная конструкционная сталь 38Х2Н2МА, 

химический состав которой представлен в таблице 1.  

Таблица 1  

Химический состав стали 38Х2Н2МА (масс. %) 

C Si Mn Ni Cr Mo S P Cu 

0,36 0,28 0,38 1,46 1,49 0,22 0,008 0,012 0,17 

 

Исследуемые образцы для азотирования представляли собой прямоугольный паралле-

лепипед со сторонами 10×10×50 мм. Предварительно они были подвергнуты отжигу при 

температуре 840 °С длительностью 4 часа (с целью получения структурно равновесного со-

стояния). Поскольку типичная предварительная термообработка для азотируемой стали – это 

улучшение, то стандартная термообработка представляла собой закалку с высоким отпуском. 

Конкретно для указанной стали температура закалки принималась равной 880 °С, охлажде-

ние в масло, а температура отпуска устанавливалась в интервале 560–600 °С.  

Химико-термическая обработка выполнялась на установке для ионного азотирования 

с тлеющим разрядом типа «ЙОН-50». Для измерения твердости поверхностного азотирован-

ного слоя использовался твердомер DuraScan – автоматический универсальный микротвер-

домер для измерения твердости в микро- и макродиапазонах, использовалась нагрузка 10 кгс. 

Определение глубины азотированного слоя выполнялось на поперечном шлифе после трав-

ления 10 %-м раствором азотной кислоты с помощью металлографического комплекса, 

включающего оптический микроскоп GX51 и программный блок, обеспечивающий непо-

средственное измерение глубины диффузионного слоя на полученном изображении. Довери-

тельные интервалы (предельная ошибка измерения) для твердости и глубины слоя составля-

ли соответственно 15 HV10 и 0,005 мм. 

Определение качественного фазового состава производилось с помощью дифракто-

метра D2 Phaser в кобальтовом Kα-излучении. Фазовый анализ выполнялся с использовани-

ем международной картотеки дифракционных данных ICDD PDF-4 [6]. 

3. Результаты и обсуждение 

Первоначально было определено влияние температуры отпуска на твердость и глуби-

ну диффузионного слоя после ионного азотирования. Использовали стандартную термообра-

ботку для этой стали, включающую закалку от 880 °С и последующий отпуск длительностью 

2 часа, который исполнялся  по двум температурным вариантам: 560 и 600 °С. Само предва-

рительное азотирование закаленной и отпущенной стали осуществлялось по регламентиро-

ванному режиму: при 525 °С в течение 90 минут.  
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Полученные данные по твердости и, соответственно, глубине азотированного слоя 

приведены в табл. 2. Можно отметить очевидную зависимость твердости азотированной ста-

ли от температуры отпуска: в указанных экспериментах относительно более высокий отпуск 

приводит к определенному понижению твердости. Вместе с тем фиксируется практически 

полное отсутствие влияния указанных режимов отпуска на глубину слоя. 

Таблица 2  

Значения твердости и глубины азотированного слоя после термообработки  

по стандартному режиму 

№ 
Температура 

закалки, °С 

Температура 

отпуска, °С 

Твердость  

после отпуска, 

HV10 

Твердость после 

азотирования, 

HV10 

Глубина 

слоя, мм 

1 880 600 395 750 0,172 

2 880 560 425 775 0,171 

 

На рис. 1 представлены металлографическое (см. вставку) и дифракционное изобра-

жения азотированного слоя. Микроструктура представляет собой характерное гетерофазное 

изображение с наличием нитридных выделений преимущественно компактной формы, близ-

кой к равноосной. Отчетливо фиксируются нитридный слой (1), а также зона внутреннего 

азотирования (2). Наглядная картина фазового состава регистрируется на дифрактограмме. 

Помимо отражений от матричной фазы (легированного феррита α-Fe), фиксируются рефлек-

сы, отвечающие присутствию нитридных соединений  γ΄-фазы с гранецентрированной ре-

шеткой (Fe4N) и более богатой азотом ɛ-фазы с гексагональной решеткой (Fe3N). 

 

 

Рис. 1. Дифрактограмма и микроструктура стали 38Х2Н2МА после ионного азотирования  

по стандартному режиму 

Результаты предварительных экспериментов показали, что можно достаточно эффек-

тивно влиять на твердость после азотирования, изменяя температуру отпуска после закалки, 

однако на глубину слоя такое воздействие практически отсутствует. По этой причине возни-

кает необходимость в проведении более обстоятельного исследования, в котором воздей-
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ствующие факторы можно было проанализировать в достаточно широком диапазоне. Здесь 

представлялось уместным провести эксперименты с использованием математического пла-

нирования [7, 8]. 

Метод планирования эксперимента считается эффективным для решения так называ-

емых экстремальных задач, т. е. когда нужно осуществить поиск оптимальных свойств объ-

екта исследования. Идея метода – так провести опыты, чтобы при их минимальном количе-

стве, варьируя одновременно значения независимых переменных (факторов) по специально 

сформулированным правилам, найти область оптимума и получить ее математическое выра-

жение. 

В настоящей работе в качестве изучаемых факторов были взяты следующие перемен-

ные: 

а) температура отпуска после закалки, °С; 

б) температура азотирования, °С; 

в) время азотирования, мин. 

В качестве параметров оптимизации были использованы такие показатели, как твер-

дость HV10 (yтв) и глубина азотированного слоя h (yгл).  

В результате был реализован полный трехфакторный эксперимент типа 2
3
. 

Для центра плана (нулевого уровня) были взяты стандартные параметры для данной 

стали, а именно:  

а) температура отпуска после закалки, равная 580 °С (х1); 

б) температура азотирования, равная 525 °С (х2); 

в) время азотирования, равное 60 мин (х3). 

Таким образом, число вариантов опытов с учетом эксперимента в центре плана  

составляло 9. 

В табл. 3 приведены данные о значениях обсуждаемых факторов на нулевом уровне, 

интервалы их варьирования, а также показатели на верхнем и нижнем уровнях. 

Таблица 3  

Факторы и интервалы варьирования 

 

В табл. 4 представлена матрица планирования на основе вышеизложенных факторов  

и интервалов варьирования, а также результаты реализации опытов с указанием полученных 

значений твердости HV10 и толщины слоя h. 

  

Факторы 
Температура 

отпуска, °С 

Температура  

азотирования, °С 

Время  

выдержки, мин 

Код х1 х2 х3 

Основной уровень (0) 

Интервалы варьирования (J) 

Верхний уровень (+1) 

Нижний уровень (−1) 

580 

20 

600 

560 

525 

25 

550 

500 

60 

30 

90 

60 
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Таблица 4  

Матрица планирования 

 

Была проведена стандартная статистическая обработка результатов опыта. Она вклю-

чала расчет коэффициентов регрессии, их статистическую значимость, проверку на однород-

ность по G-критерию. Путем сравнения абсолютной величины соответствующего коэффици-

ента с его доверительным интервалом установлено, что для случая совместного взаимодей-

ствия (эффект парного и тройного влияния) проверяемые коэффициенты оказались незначи-

мыми. Примечательно, что аналогичная ситуация отмечена и относительно влияния темпе-

ратуры отпуска на глубину слоя. Поэтому в окончательном виде оба уравнения регрессии 

приобрели следующий вид: 

 

твердость HV10: 

 yтв = 618  31х1 + 21х2 + 35х3;  (1) 

 

глубина слоя h, мм: 

 yгл = 0,13 + 89х2 + 118х3. (2) 

Наличие линейной интерпретации полученных зависимостей было доказано провер-

кой на адекватность самих уравнений с использованием F-критерия (для стандартной веро-

ятности 95 %).  

Анализ уравнений регрессии позволяет оценить степень и направление влияния изу-

чаемых факторов на исследуемые параметры оптимизации. На показатели твердости темпе-

ратура отпуска после закалки влияет с обратным знаком (как и следовало ожидать), но в це-

лом воздействие всех факторов находится примерно на одном уровне (хотя можно выделить 

некоторое приоритетное влияние длительности насыщения). Для глубины слоя чуть боль-

шим воздействием характеризуется время выдержки при азотировании, а температура пред-

варительного отпуска статистически не влияет (для изученных условий эксперимента). Это 

обстоятельство нашло отражение в отсутствии показателя х1 в уравнении регрессии.  

Поскольку задача эксперимента сводилась к получению требуемого сочетания усло-

вий проведения азотирования с целью получения заданных технологических показателей 

(твердости в диапазоне 450–650 HV и глубины слоя в интервале 0,15–0,40 мм), то наиболее 

приемлемой следует признать обработку по режиму 8, включающему после закалки от 

880 °С отпуск при 600 °С в течение 2 ч и последующее ионно-плазменное азотирование при 

550 °С длительностью 90 мин. В результате такой обработки твердость достигает 645 HV10, а 

глубина слоя h – 0,165 мм, что укладывается в требуемые эксплуатационные показатели. 

Номер опыта х1 х2 х3 Твердость, HV10 Глубина слоя h, мм 

1 560 500 30 590 0,072 

2 600 500 30 525 0,079 

3 560 550 30 640 0,115 

4 600 550 30 575 0,139 

5 560 500 90 670 0,144 

6 600 500 90 605 0,139 

7 560 550 90 700 0,191 

8 600 550 90 645 0,165 

9 580 525 60 650 0,123 
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При выполнении операций диффузионного насыщения важное функциональное зна-

чение приобретает такой физический показатель, как коэффициент диффузии D. Поэтому  

в рамках данного исследования был выполнен эмпирический расчет этой характеристики. 

Вычисление коэффициента диффузии азота выполнялось по формуле [9, 10] 

 D = x
2 

/2, (3) 

где D – коэффициент диффузии; х – средняя глубина диффузионного слоя, см;   время 

диффузии, с. 

Расчет был выполнен для следующих экспериментальных условий. 

1. Для центра плана: температура 525 °С, длительность насыщения 60 мин и глубина слоя 

0,123 мм. Рассчитанное значение коэффициента диффузии составило DN = 2,2 × 10
−8

 cм
2
/с. 

2. Для 8 опыта: температура 550 °С, длительность насыщения 90 мин и глубина слоя 

0,165 мм. DN = 2,5 × 10
−8

 см 
2
/с. 

Отметим, что полученные значения коэффициента хорошо согласуются с имеющими-

ся табличными данными из литературных источников, описывающих значения коэффициен-

та DN для случая насыщения в железе при разных температурах и разных фазовых состояни-

ях [11]. Так, в зависимости от концентрации углерода, меняющейся в интервале от 0,01  

до 1,40 %, коэффициент диффузии DN (для 550 °С) лежит в широком диапазоне, а именно 

0,05–2,15×10
−8 

см
2
/с. Для указанного химического состава исследованной стали рассчитан-

ные значения коэффициента диффузии азота разумно укладываются в обозначенный интер-

вал. 

4. Заключение 

Целью работы было исследование изменения поверхностной твердости и глубины 

азотированного слоя в результате насыщения стали 38Х2Н2МА азотом в установке ионного 

азотирования, а также подбор оптимальных параметров азотирования по заданным критери-

ям, а именно: по определенному диапазону твердости и величине диффузионного слоя. 

Для отыскания оптимального режима азотирования данной стали с использованием 

метода диффузионного насыщения в режиме тлеющего разряда проведено эксперименталь-

ное исследование на основе математического планирования. В качестве изучаемых парамет-

ров оптимизации были использованы показатели твердости HV10 и глубины слоя h. При этом 

необходимо было подобрать оптимальный режим насыщения, позволяющий обеспечить ре-

гламентированный диапазон этих характеристик в пределах 450–650 HV10 и 0,15–0,40 мм 

глубины слоя h. В результате был получен требуемый результат такой химико-термической 

обработки, включающей после закалки отпуск при 600 °С (в течение 2 ч) и последующее 

ионное азотирование при 550 °С длительностью 90 мин. Полученные результаты: твердость 

645 HV10 и глубина слоя 0,165 мм. 

Методом рентгеновского дифракционного исследования был выполнен качественный 

фазовый анализ образцов. В результате ионного азотирования наблюдаются рефлексы, кото-

рые можно интерпретировать как полученные отражением от матричной фазы α-Fe типа 

FeCr (легированного хромом феррита). Одновременно регистрируются отражения от фаз, 

отвечающих присутствию нитридных соединений  -фазы (Fe4N) и более богатой азотом  

-фазы (Fe3N). 
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The paper reports the results of testing the by us developed detachable matrix eddy current 

transducer designed to detect discontinuities on the surface of thin (tens of micrometers) inspected 

conductive objects, in particular, electrically conductive coatings of aircraft fuel tanks. The trans-

ducer can be useful for other applications, e.g. magnetic tomography. The device consists of 32 

miniature inductors series-produced by the electronic industry and allowing you to cover an 80 mm 

wide band with a 2.5 mm wide test path. The use of inductance coils as magnetic receivers is due to 

the small thickness of the coatings to be tested. With this thickness, testing is effective only at an 

operating frequency of hundreds of kilohertz. Otherwise, the sounding magnetic field will not be 

reflected from the item under inspection. At these frequencies, modern microelectronic magnetic 

field sensors are inoperable. Scanning was carried out at an operating frequency of about 100 kHz. 

The scan results were displayed on the monitor of the personal computer. By selecting the operating 

frequency, the information content of the examination can be increased. The transducer detects the 

pattern of the copper foil of glass textolite both on the foil side and on the reverse side when the ma-

terial thickness is 1.5 mm. The foil pattern is also detected through an aluminum foil gasket with a 

thickness of more than 10 μm. Steel plate surface discontinuities have also been detected, and this 

can be of interest for in-tube flaw detection. Cheap serial inductors designed for surface mounting 

take up a minimum of space on the printed circuit board and provide higher inspection resolution 

compared to coils obtained by printing. The scanning step (2.5 mm) achieved in this device is 

unique to matrix eddy current transducers. The study demonstrates the practicality and efficiency of 

using serial miniature inductors in eddy current testing. 

Keywords: electrically conductive coating, fuel tank, aircraft, surface eddy current transducer,  

matrix transducer, inductor, surface printed wiring, discontinuity, surface inspection 
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Описываются результаты испытаний разработанного авторами матричного накладно-

го вихретокового преобразователя, предназначенного для выявления нарушений сплошности 

поверхности тонких (десятки микрометров) контролируемых проводящих объектов, в част-

ности, электропроводящих покрытий топливных баков летательных аппаратов. Преобразова-

тель может быть полезен и для других применений, например, в магнитной томографии. 

Устройство состоит из 32 миниатюрных катушек индуктивности, серийно выпускаемых 

электронной промышленностью, позволяющих охватить контролем полосу шириной 80 мм с 

шириной дорожки контроля 2,5 мм. Применение в качестве магнитоприемников катушек ин-

дуктивности обусловлено малой толщиной контролируемых покрытий. При такой толщине 

контроль эффективен только при рабочей частоте в сотни килогерц. В противном случае 

зондирующее магнитное поле не «отразится» от объекта контроля. На таких частотах совре-

менные микроэлектронные сенсоры магнитного поля неработоспособны. Сканирование 

осуществлялось на рабочей частоте около 100 кГц. Результаты сканирования выводились на 

монитор персонального компьютера. Подбором рабочей частоты можно повысить информа-

тивность обследования. Преобразователь выявляет рисунок медной фольги стеклотекстолита 

как со стороны фольги, так и с обратной стороны при толщине материала 1,5 мм. Рисунок 

фольги выявляется и через прокладку алюминиевой фольги толщиной более 10 мкм. Выяв-

лены и нарушения сплошности поверхности стальной плиты, что может оказаться полезным 

во внутритрубной дефектоскопии. Дешевые серийные катушки индуктивности, предназна-

ченные для поверхностного монтажа, занимают минимум места на печатной плате и обеспе-

чивают большую разрешающую способность обследования по сравнению с катушками, по-

лучаемыми печатной технологией. Достигнутый в данном устройстве шаг сканирования  

(2,5 мм) является уникальным для матричных вихретоковых преобразователей. Показана це-

лесообразность и эффективность применения серийных миниатюрных катушек индуктивно-

сти в вихретоковом контроле. 

Ключевые слова: электропроводящее покрытие, топливный бак, летательный аппарат, 

накладной вихретоковый преобразователь, матричный преобразователь, катушка индуктив-

ности, поверхностный печатный монтаж, нарушение сплошности, контроль поверхности 
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1. Введение 

В современной технике существует потребность в выявлении нарушений сплошности 

тонких токопроводящих покрытий на немагнитных непроводящих поверхностях. Например, 

пластиковые топливные баки летательных аппаратов [1] содержат напыленные проводящие 

покрытия, предотвращающие появление на их внешних поверхностях зарядов статического 

электричества. Эти покрытия имеют надежную гальваническую связь с корпусом летатель-

ного аппарата и обеспечивают стекание электрических зарядов с поверхности бака. В про-

цессе эксплуатации возможны нарушения сплошности такого покрытия с образованием изо-

лированных островков, что может привести к появлению электрических разрядов, чреватых 

возгораниями топливных баков. По данной причине необходима [2–5] периодическая про-

верка сплошности таких покрытий, зачастую недоступных для визуального наблюдения из-

за наличия поверх них непроводящего защитного слоя. Существуют и другие области техни-

ки [6–11], в которых такие проверки необходимы. 

В большинстве случаев желательно обеспечить максимальную локальность обследо-

вания, для чего необходимы сенсоры физических величин (например, индукции магнитного 

поля) минимальных геометрических размеров. Такие сенсоры могут объединяться в линейки, 

охватывающие всю ширину обследуемого изделия и поступательно перемещаемые вдоль не-

го (осуществляется обследование всей поверхности). Если такие линейки объединить в мат-

рицу, то можно охватить обследованием поверхность изделия, вообще не прибегая к каким-

либо перемещениям. Во многих случаях это немаловажно. 

Как бы то ни было, требуются не только минимальные размеры самих сенсоров, но и 

возможности их компактного размещения рядом друг с другом. Для этого необходимо, что-

бы каждый сенсор обладал минимальным количеством выводов, обеспечивающих его нор-

мальное функционирование. В противном случае потребуется увеличение площади печатной 

платы (даже многослойной), необходимой для полноценной связи сенсора с остальными 

компонентами электронной схемы, что чревато уменьшением реально достижимой плотно-

сти размещения сенсоров.  

Известны успешные попытки обнаружения нарушений сплошности токопроводящих 

покрытий с использованием емкостных сенсоров [2–4]. Такой путь решения задачи является 

перспективным, но не единственным. Альтернативой ему может служить  использование 

накладных вихретоковых преобразователей [12–13], объединенных в матрицу (или хотя бы в 

линейку). У каждого из этих путей имеются свои достоинства и недостатки. Очевидно, что 

отдать предпочтение какому-то из них можно лишь по результатам практического использо-

вания.  

Одной из первых попыток применения для этих целей накладного матричного вихре-

токового преобразователя можно считать работу [17], в которой использовались плоские ка-

тушки индуктивности, выполненные по технологии печатного монтажа. Существенным 

ограничением здесь, как и в работах [9–11], явились трудности уменьшения габаритов кату-

шек при приемлемых числах витков, вследствие чего не удалось достигнуть желаемой дета-

лизации обследования (дискретность не менее 10 мм).  

Описанию результатов поисков возможностей создания накладных вихретоковых 

преобразователей с максимальной плотностью размещения в матричных устройствах кон-

троля и посвящена предлагаемая статья. 

2. Материал и методика 

2.1. Выбор сенсоров переменного магнитного поля 

Существует два варианта построения матричных накладных вихретоковых преобразо-

вателей: 
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а) общий источник переменного магнитного поля, охватывающий всю площадь раз-

мещения сенсоров поля, в сочетании с множеством этих сенсоров, воспринимающих вторич-

ные поля, возникающие на локальных участках обследуемой поверхности, и образующих 

тем самым единый вихретоковый преобразователь; 

б) применение множества отдельных параметрических накладных вихретоковых пре-

образователей, сочетающих функции источников и сенсоров переменного магнитного поля. 

В данной статье обсуждается второй из указанных вариантов.  

Характерной особенностью напыленных токопроводящих покрытий является их ма-

лая толщина (единицы и десятки микрометров) и ограниченная удельная электропровод-

ность (20–55 МСм/м). 

Если воспользоваться общеизвестной формулой расчета глубины проникновения a 

переменного магнитного поля в проводящее полупространство [14] 

 𝑎 = √
1

π∙μ0∙μ∙σ∙f
 , (1) 

где μ0 – магнитная постоянная, μ – относительная магнитная проницаемость материала полу-

пространства, σ – его удельная электропроводность и f – частота переменного поля, то для 

алюминиевого покрытия с μ = 1 и σ = 27 МСм/м при частоте f = 100 кГц получаем 

a = 24 мкм. То есть частота переменного поля, применяемого для контроля нарушений 

сплошности интересующих нас покрытий вихретоковым методом, ориентировочно должна 

составлять сотни килогерц. Применение полей меньших частот окажется неэффективным, 

поскольку они будут слабо отражаться контролируемым покрытием. 

Известны примеры использования микросхемных сенсоров магнитного поля, основанных 

на эффекте Холла, объединенных в линейку из тысячи таких сенсоров, отстоящих друг от друга на 

5 мм и осуществляющих обследование внутренней поверхности магистральных газопроводов по 

всей окружности трубы диаметром 1,5 метра по методу MFL [15]. 

Такие сенсоры типа SS495 имеют по три вывода, два из которых обеспечивают пита-

ние сенсора постоянным током, а третий выдает информацию в виде постоянного напряже-

ния об индукции и полярности действующего на него магнитного поля. Указанные сенсоры 

реагируют на индукцию магнитного поля в диапазоне частот от нуля до нескольких тысяч 

герц. Верхняя граница рабочего диапазона обусловлена свойствами операционного усилите-

ля, примененного в микросхеме сенсора. Такую же верхнюю границу частотного диапазона 

имеют и более чувствительные сенсоры [1]. 

Для получения возможности обследовать изделия на более высоких частотах магнит-

ного поля можно применить миниатюрные индукционные катушки, что сделано в работах 

[8–11]. Достоинством таких сенсоров переменного магнитного поля, наряду с повышенными 

рабочими частотами (практически неограниченными), является минимальное количество 

выводов. Их всего два, причем один из них общий («земляной»), что существенно упрощает 

соединение сенсора с остальной электронной схемой. При этом катушка может сочетать  

в себе как функцию создания переменного магнитного поля, так и функцию восприятия ре-

акции локального участка обследуемой проводящей поверхности на воздействие этого поля. 

Вместе с тем, для обеспечения приемлемого потокосцепления с обследуемым объек-

том, такая локальная катушка, при минимальных внешних размерах, должна иметь доста-

точное количество витков, что непросто осуществить даже в многослойной печатной плате. 

По этой причине изготовление таких катушек печатным способом проблематично, и более 

подходящим является применение дискретных катушек в виде самостоятельных изделий, 

устанавливаемых на печатную плату посредством поверхностного монтажа. Поскольку для 

синтеза линейки, а тем более матрицы сенсоров, требуются десятки и сотни одинаковых ми-

ниатюрных катушек, постольку их кустарное индивидуальное изготовление неприемлемо. 
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Здесь описывается опыт использования дискретных катушек индуктивности, выпус-

каемых в больших количествах современной электронной промышленностью и широко до-

ступных при невысокой цене, в линейке дискретных накладных вихретоковых преобразова-

телей для выявления локальных неоднородностей на металлических поверхностях. 

2.2. Выбор катушек индуктивности, пригодных для использования 

Среди широкого ассортимента миниатюрных катушек индуктивности, предназначен-

ных для поверхностного монтажа и выпускаемых современной электронной промышленно-

стью, внимание авторов привлекли катушки марки LQH32MN101K23L типоразмера 1210 на 

ферритовых сердечниках, обладающие индуктивностью 100 мкГн при габаритах 3,2×2,5×2 мм. 

На рис. 1 видны контактные площадки для пайки катушки на печатную плату. 

 

 

Рис. 1. Миниатюрная катушка индуктивности 

 

Рис. 2. Эскиз накладного вихретокового преобразователя:  

1 – ферритовый сердечник; 2 – обмотка катушки; 3 – объект контроля 

Такая катушка, смонтированная на печатную плату, образует миниатюрный наклад-

ной вихретоковый преобразователь, создающий в контролируемом изделии локальное 

намагничивающее переменное поле, ориентированное (в первом приближении) перпендику-

лярно к его поверхности [14]. Она же преобразует реакцию локального участка проводящей 

поверхности объекта контроля на переменное магнитное поле в электрический сигнал. Фер-

ритовый сердечник здесь служит не только магнитопроводом, но и каркасом катушки, а так-

же ее несущей конструкцией (рис. 2). 



 

 

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures  

Issue 6, 2023 

http://dream-journal.org ISSN 2410-9908 
 

114 

 

 

Reutov Yu. Ya., Mikhailov A. V., and Mikhailov L. V. A matrix eddy current transducer using surface mount inductors //  

Diagnostics, Resource and Mechanics of materials and structures. – 2023. – Iss. 6. – P. 107–120. – DOI: 10.17804/2410-

9908.2023.6.107-120. 

 

Принимая решение об использовании такой катушки в качестве накладного вихрето-

кового преобразователя, необходимо было выяснить, как форма используемого ферритового 

магнитопровода скажется на его функционировании. Ведь щечки магнитопровода частично 

замыкают поток магнитной индукции, создаваемый обмоткой катушки. Было выполнено 

численное моделирование такой конфигурации катушки в программе Elcut [18]. Эскиз моде-

ли показан на рис. 3.  

 

 

Рис. 3. Эскиз накладного преобразователя при численном моделировании 

На нем 1 – ферритовый цилиндрический стержень длиной 20 мм и диаметром 6 мм. 

Относительная магнитная проницаемость материала стержня принята равной 1000. На стер-

жень нанесена намагничивающая обмотка 2 внешним диаметром 12 мм и длиной 11 мм. Об-

мотка содержит 100 витков, и по ней пропускается постоянный ток силой 10 мА. На концы 

стержня могут надеваться две ферритовые шайбы 3 внешним диаметром 12 мм и толщиной 4 

мм. Проницаемость материала шайб также принята равной 1000. С помощью этих шайб мо-

делировалось наличие ферритовых щечек сердечника моделируемой катушки (см. рис. 2). 

 

 

Рис. 4. Распределение магнитной индукции по сечению катушки и стального образца 

В отсутствии ферритовых шайб вычисляли поток магнитной индукции через среднее 

сечение ферритового сердечника в свободном состоянии и при поднесении к его торцу от-

резка стального цилиндра диаметром 100 мм и длиной 50 мм с зазором в 1 мм. Проницае-

мость материала цилиндра также была задана равной 1000. Моделирование показало, что 

поднесение к устройству стального цилиндра вызывает увеличение потока индукции через 

сердечник в 1,27 раза. При надевании (условном) ферритовых шайб на концы сердечника 
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поднесение к его торцу такого же стального цилиндра вызывало приращение потока в 1,34 

раза. Результаты моделирования в программе Elcut представлены на рис. 4. 

Таким образом, численное моделирование показало, что наличие у ферритового сер-

дечника замыкающих щечек не ухудшает его способности реагировать на приближение фер-

ромагнитного изделия. С учетом результатов моделирования решающими факторами при 

решении использовать такую катушку в качестве вихретокового преобразователя явились ее 

миниатюрные размеры и широкая доступность. 

2.3. Схема вихретокового преобразователя 

Выбранная катушка была включена в состав частотозадающего контура осциллятора, 

схема которого показана на рис. 5. Катушка на рисунке имеет обозначение L. Частота прямо-

угольных импульсов на выходе осциллятора Out соответствует частоте колебаний контура  

с катушкой L и меняется с изменением электромагнитных характеристик изделия, к поверх-

ности которого она приложена. Измеряя частоту этих колебаний, можно получать представ-

ление об электромагнитных свойствах объекта контроля. 

 

 

Рис. 5. Электронная схема накладного вихретокового преобразователя 

2.4. Матрица вихретоковых преобразователей  

Выбранные миниатюрные катушки индуктивности методом поверхностного монтажа 

объединены в две линейки накладных вихретоковых преобразователей по 16 штук в каждой 

на плате из фольгированного стеклотекстолита размерами 100×24 мм и толщиной 0,5 мм. 

Расстояние между соседними катушками в линейке составляет 5 мм. Параллельно первой 

линейке на расстоянии 5 мм от нее расположена вторая такая же линейка, но сдвинутая от-

носительно первой на 2,5 мм по горизонтали (согласно рис. 6). Тем самым эти две линейки 

образуют матрицу накладных вихретоковых преобразователей, позволяющих при поступа-

тельном перемещении поперек линеек охватить обследованием полосу поверхности объекта 

контроля шириной 80 мм тридцатью двумя дорожками шириной по 2,5 мм каждая. 
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Рис. 6. Матрица вихретоковых преобразователей 

В непосредственной близости к катушкам на плате смонтированы 32 ключевых тран-

зистора IRLML2502 типоразмера 805. Эти транзисторы в обусловленном порядке включают 

в состав колебательного контура осциллятора по рис. 5 соответствующую катушку индук-

тивности, обеспечивая последовательное функционирование каждого из тридцати двух ми-

ниатюрных вихретоковых преобразователей. Частота колебаний (порядка 100 кГц), генери-

руемых вихретоковым преобразователем, измерялась и отправлялась микроконтроллером в 

последовательный порт персонального компьютера. Этот же микроконтроллер обеспечивал 

поочередную подачу на переключательные транзисторы отпирающих импульсов. 

2.5. Установка для измерений 

Разработанный для выполнения измерений программно-аппаратный комплекс [19] со-

стоит из двухосевой механики с шаговыми двигателями лазерного гравера с числовым про-

граммным управлением на базе платы с микроконтроллером для обеспечения точного пере-

мещения матрицы вихретоковых преобразователей с управляющей ею платой с микро-

контроллером, персонального компьютера (ПК) и программного обеспечения (ПО). Схема 

оборудования представлена на рис. 7.  

 

 

Рис. 7. Схема измерительной установки 

В микроконтроллер платы гравера была загружена распространяемая под лицензией 

GPLv3 прошивка GRBL, которая предоставляет интерфейс управления движением посред-

ством отправки в интерфейс UART микроконтроллера команд G-code. Вместо лазера к ка-

ретке гравера был прикреплен алюминиевый профиль, на конце которого располагалась пла-

та матрицы вихретоковых преобразователей с управляющей ею платой с микроконтролле-

ром. 

Разработанная прошивка для микроконтроллера, связанного с ПК по USB, получа-

ет два типа команд для управления функциональностью оборудования. Первая команда 

включает конкретную катушку, измеряет и возвращает в ответ частоту тока, протекающе-

го по ней. Вторая команда служит для перенаправления G-code микроконтроллеру управ-

ления механикой через встроенный в плату UART. Программное обеспечение для управ-
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ления установкой позволяет подключаться к плате, отправлять команды, получать ответ 

на них, задавать настройки измерения, следить за процессом измерения в реальном вре-

мени при помощи вывода тепловой карты, а также сохранять результаты измерения  

в файл для дальнейшей обработки. Перед началом измерения проводится калибровка: из-

меряются частоты для каждой катушки в воздухе, эти показания записываются в память и 

затем используются во время измерения для вычитания этих значений из измеренных над 

поверхностью исследуемого объекта. 

3. Результаты и обсуждение 

Для проведения исследований была изготовлена печатная плата 90×180 мм с надпи-

сью из медной фольги (рис. 8 а). Толщина текстолитовой пластины составляла 1,5 мм, тол-

щина медной фольги – 35 мкм. Высота шрифта равнялась 35 мм. Сканирование проводили  

в контакте обратной стороны платы матрицы вихретоковых преобразователей с поверхно-

стью платы с надписью. 

Данная плата сканировалась со стороны меди и с обратной стороны, а также со сторо-

ны меди, скрытой листами алюминиевой фольги. Толщина  фольги  составляла 17 мкм. 

 

 

Рис. 8. Изображения результатов сканирования платы с надписью (а), полученные  

со стороны меди (б), со стороны стеклотекстолита (в) и со стороны меди  

под листом алюминиевой фольги (г) 

Из рисунка видно, что увеличение расстояния между преобразователем и сканируе-

мой поверхностью от полутора до двух миллиметров, а также помещение между ними про-

водящей прокладки из алюминия несущественно влияют на результат сканирования. Видно 

также, что результат сканирования слабо зависит от взаимной ориентации направления дви-

жения матрицы преобразователей при сканировании и направлением линий сканируемого 

шрифта. 

Особый интерес представляет результат эксперимента, при котором медный слой был 

закрыт листами алюминиевой фольги толщиной 17 мкм. Электрический контакт алюминия с 

медью при этом был исключен. При частоте порядка 100 кГц медный слой хорошо различим 
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за одним листом фольги. При увеличении количества листов фольги с одного до пяти 

наблюдалось постепенное ухудшение выявляемости рисунка медного слоя. 

Также подвергали сканированию стальную плиту размером 166×60×6 мм с пятью 

фрезерованными щелями с раскрытием 0,5 мм и глубинами от 0,5 до 2,5 мм посредине плиты  

(рис. 9).  

 

 

Рис. 9. Результаты сканирования поверхности образца ферромагнитной стали со щелями 

разных глубин: 1 – 0,5 мм; 2 – 1 мм; 3 – 1,5 мм; 4 – 2 мм; 5 – 2,5 мм 

На рис. 9 y – расстояние от нижнего края пластины, а на цветной линейке справа –  

отклонение частоты осциллятора (Гц), соответствующее цвету. Из рисунка видно, что воз-

можно сканирование и ферромагнитных изделий. При этом наблюдается расширение полу-

ченных изображений щелей по мере нарастания их глубины, что в некоторых случаях может 

оказаться информативным.  

4. Заключение 

Экспериментально проверены возможности использования выпускаемых радиоэлек-

тронной промышленностью миниатюрных катушек индуктивности для создания матриц 

накладных вихретоковых преобразователей.  

Численным моделированием установлено, что наличие технологических выступов  

на ферритовом сердечнике катушки не ухудшает реакцию вихретокового преобразователя  

на дефект сплошности. 

Изготовлена и испытана матрица для обнаружения нарушений сплошности поверхно-

сти металлических покрытий толщиной в десятки микрометров с шириной полосы сканиро-

вания 80 мм при шаге сканирования по ширине 2,5 миллиметра.  

Нарушения сплошности обнаруживаются при зазоре между матрицей преобразовате-

лей и сканируемой поверхностью до двух миллиметров, а также через слой алюминиевой 

фольги толщиной в два-три десятка микрометров. 
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Показана возможность обнаружения матрицей нарушений сплошности поверхности 

не только диамагнитных, но и ферромагнитных объектов контроля. 

Результаты исследования могут быть полезны, в частности, при дефектоскопии токо-

проводящих покрытий топливных баков летательных аппаратов. 

Имеется возможность увеличения информативности контроля выбором частоты коле-

баний осциллятора благодаря изменениям глубины проникновения зондирующего магнитно-

го поля. 

Достигнутый в данном устройстве шаг сканирования (2,5 мм) является уникальным 

для современных матричных вихретоковых преобразователей. 
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The magnitude of magnetostriction of a ferromagnetic material largely determines the  

efficiency of electromagnetic-acoustic transformation and the intensity of magnetoacoustic  

emission, which are based on the application of alternating magnetic fields. This study shows that 

laser interferometry allows dynamic magnetostrictive behavior to be measured in an alternating 

magnetic field. Experiments reveal that dynamic magnetostrictive sensitivity determined from the 

amplitude of the second harmonic of elastic vibrations in ferromagnetic materials correlates with 

the value of the maximum magnetostrictive elongation of the studied ferromagnetic materials. 

Keywords: ferromagnets, magnetostriction, dynamic magnetostrictive sensitivity, laser interferometry, 

non-contact measurements 
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Величина магнитострикции ферромагнитного материала в существенной степени 

определяет эффективность электромагнитно-акустического преобразования и интенсивность 

магнитоакустической эмиссии, которые основаны на приложении переменных магнитных 

полей. В данной работе показано, что в переменном магнитном поле возможно измерение 

динамических магнитострикционных характеристик с помощью лазерной интерферометрии. 

Экспериментально установлено, что определяемая по амплитуде второй гармоники упругих 

колебаний ферромагнетиков динамическая магнитострикционная чувствительность корре-

лирует с величиной максимального магнитострикционного удлинения исследованных фер-

ромагнитных материалов. 

Ключевые слова: ферромагнетики, магнитострикция, динамическая магнитострикционная 

чувствительность, лазерная интерферометрия, бесконтактные измерения 

1. Введение 

Измерение магнитострикции и магнитострикционных характеристик ферромагнети-

ков не теряет своей актуальности. В частности, магнитострикция определяет шумовые ха-

рактеристики магнитопроводов и уровень удельных потерь на перемагничивание [1]. Кроме 

того, магнитострикция существенным образом определяет уровень сигнала магнитоакусти-

ческой эмиссии [2–5] и эффективность электромагнитно-акустического преобразования 

(ЭМАП) [6–8] в ферромагнитном материале.  Методы измерения магнитострикции можно 

разделить на прямые и косвенные, когда измеряется непосредственно деформация материа-

ла, либо когда проводятся косвенные измерения какого-либо другого физического свойства, 

зависящего от деформации [1–11]. Широко распространены контактные методики измерения 

магнитострикции с помощью тензорезисторов [12–14], однако бесконтактные методики бо-

лее устойчивы к влиянию температуры и магнитного поля, а также могут проводиться  

с большей скоростью [15]. Примером таких методик могут быть лазерная интерферометрия [15], 

спекл-интерферометрия [16–18] и интерферометрия с применением оптоволоконных реше-

ток Брэгга [19, 20]. 

Подавляющее большинство существующих работ направлено на развитие измерений 

магнитострикционных характеристик электротехнических и трансформаторных сталей [6, 9, 

15, 21], а также тонких ферромагнитных пленок [19–22], обладающих высокой магнитострик-

цией. Однако в связи с развитием электромагнитно-акустической дефектоскопии [8, 23, 24] все 

mailto:serbin@imp.uran.ru
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более актуальным становится определение магнитострикционных характеристик реальных 

ферромагнитных объектов (стальные трубы, рельсы и т. д.). Кроме того, бесконтактное из-

мерение малых упругих колебаний необходимо для практического применения спектраль-

ных параметров магнитоакустической эмиссии при структуроскопии ферромагнитных объ-

ектов [2–5, 25]. Поскольку электромагнитно-акустическое преобразование и возбуждение 

магнитоакустической эмиссии требуют воздействия на испытуемые объекты переменного 

или импульсного магнитного поля, а также зачастую неоднородных магнитных полей, то 

наибольший интерес представляет определение возможности бесконтактного измерения ди-

намических магнитострикционных характеристик материалов и объектов, что является це-

лью настоящей работы. 

2. Образцы и методика измерений 

Для отработки методики бесконтактных измерений магнитострикционных параметров 

были выбраны образцы ферромагнитных материалов с различными магнитными и магнито-

стрикционными характеристиками. Конечные размеры всех образцов после шлифования с 

малой подачей круга составили 3,8×6,1×86,2 мм. Торцевые поверхности образцов дополни-

тельно не обрабатывались.  

Таблица  

Магнитные свойства исследуемых образцов 

Материал HС, А/м MS, А/см µa µmax b0, м/А λmax
+ , 10

−6
 λS, 10

−6
 

Сталь 9ХФ 1 980 13 800 37 210 0,022 0,4 −1,8 

Сталь 75Г 780 15 700 66 460 0,14 0,8 −6,6 

Сталь 30ХГСА 750 15 860 92 490 0,39 2,1 −1,2 

Сталь 09Г2 280 16 300 110 1300 3,3 2,7 −4,5 

Армко-Fe 85 17 300 270 2800 14,0 4,1 −12 

Пермендюр 129 18 650 450 1400 0,83 – 58 

Никель 350 4930 102 540 0,57 – −35 

 

Кривые намагничивания и предельные петли гистерезиса образцов были измерены  

в замкнутой цепи с помощью измерительного комплекса Remagraph C-500 производства 

фирмы Magnet-Physik Dr. Steingroever GmbH, Германия (http://www.magnet-physik.de/1.html). 

Максимальная величина намагничивающего поля равнялась 50 кА/м. Погрешность измере-

ния намагниченности не превышала 2 %, а погрешность измерения поля – 1 %. Параметры 

предельной петли гистерезиса и магнитные свойства образцов, характеризующие динамику 

процессов их намагничивания, приведены в таблице, где HС – коэрцитивная сила; MS – 

намагниченность насыщения; µa – начальная магнитная проницаемость; µmax – максимальная 

магнитная проницаемость; b0 – коэффициент Рэлея вблизи размагниченного состояния [26]. 

Измерение полевых зависимостей магнитострикции λ(H) выполнено в однородном 

квазистатически изменяющемся магнитном поле соленоида посредством выносного индук-

ционного датчика. Погрешность измерения величины λ не превышала 10 %. В таблице при-

ведены значения магнитострикционных параметров λmax
+  (максимум относительной величи-

ны удлинения образца) и λS (магнитострикция насыщения) исследованных образцов. 

Для измерения возникающих при перемагничивании упругих колебаний образцы за-

креплялись в специально изготовленном держателе из дюралюминия, позволяющем зажи-

мать образцы с боковых поверхностей винтами с упором одной из торцевых поверхностей 

образца. Держатель образца помещался в соленоид с исключением механического контакта 

между держателем и стенками соленоида. Бесконтактное измерение магнитострикционного 

изменения размеров образцов производилось с помощью лазерного сканирующего виброметра 

http://www.magnet-physik.de/1.html
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PSV-500-HV (Polytec GmbH, Германия), реализующего схему интерферометра  

Маха – Цандера. Лазерный луч виброметра направляли на свободную торцевую поверхность 

образца и производили фокусировку и настройку луча лазера. Измерение колебаний произ-

водили в режиме быстрого преобразования Фурье с регистрацией спектра колебаний в поло-

се частот от 4 до 10 Гц. Количество линий Фурье-спектра – 6400, частота дискретизации – 250 

Гц, разрешение по частоте – 15,6 мГц. Общий вид основных компонентов измерительной 

установки приведен на рис. 1. 

 

 

Рис. 1. Основные компоненты измерительной установки: держатель образца (а);  

сканирующий лазерный виброметр PSV-500-HV (б) 

Область однородного поля в соленоиде была не более 0,5 см, т. е. измерения проводи-

лись в неоднородном поле. Переменное магнитное поле Hr соленоида изменялось по синусо-

идальному закону с частотой fr = 4,5 Гц. Выбор частоты поля был обусловлен необходимо-

стью получения наибольшей амплитуды магнитострикционных колебаний [4]. Кроме того, 

данная частота лежит вне зашумленных областей спектра (см. рис. 2). Представленные на 

рис. 2 спектры колебаний двух различных образцов показывают, что магнитострикционное 

изменение размеров ферромагнетиков на частоте 9 Гц во много раз превосходит по величине 

амплитуду колебаний, вызванных пондеромоторным эффектом, которые регистрируются на 

частоте переменного поля 4,5 Гц. В области 5 Гц присутствуют низкочастотные шумы, кото-

рые, судя по их изменению в течение суток, являются колебаниями несущих конструкций 

здания, принимаемыми штативом виброметра и станиной установки. Тем не менее, амплиту-

да шумовых колебаний при проведении измерений не превышала 3 % от амплитуды инфор-

мативного сигнала, а на частотах 4,5 и 9 Гц амплитуда шума была близка к нулю. 

Поскольку ранее в работах [3, 4, 18] было показано, что в переменном поле изменение 

линейных размеров образца на удвоенной частоте перемагничивающего поля связано с маг-

нитострикционным изменением размеров, то в настоящей работе относительная амплитуда 

колебаний длины (δl2fr) на второй гармонике поля (т. е. на частоте 9 Гц) была принята в каче-

стве основной динамической магнитострикционной характеристики образцов. 
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Рис. 2. Спектры колебаний линейных размеров ферромагнетиков  

в переменном магнитном поле: сталь 30ХГСА (а); никель (б) 

Значения средней (δl2fr/dHr)avg (см. рис. 3 а) и максимальной (δl2fr/dHr)max (рис. 3 б) дина-

мических магнитострикционных чувствительностей были рассчитаны с помощью программы 

MgntstrSens [27] по полевым зависимостям магнитострикции, измеренным с помощью лазерного 

сканирующего виброметра PSV-500-HV. Программа MgntstrSens позволяет рассчитывать мак-

симальное и среднее значения магнитострикционной чувствительности по полевым зависимо-

стям магнитострикции посредством построения касательных с максимальным наклоном и через 

начало координат соответственно. При расчете динамической магнитострикционной чувстви-

тельности в качестве значений магнитострикции выступает амплитуда гармоники с частотой, 

равной удвоенной частоте перемагничивания (δl2fr). 

 

 

Рис. 3. К определению средней (а) и максимальной (б) динамической магнитострикционной 

чувствительности (на примере Армко-Fe) 

3. Экспериментальные результаты и их интерпретация 

На рис. 4 а представлены полевые зависимости магнитострикции пермендюра и нике-

ля, измеренные методом выносного индукционного датчика, а на рис. 4 б – зависимости ам-

плитуды изменения размеров образцов δl2fr от амплитуды переменного поля Hr. Как следует 
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из рис. 4 а, полевые зависимости статической магнитострикции этих материалов согласуют-

ся с известными данными [28, 29]. 

 

 

Рис. 4. Полевые зависимости статической магнитострикции λ пермендюра и никеля,  

измеренные посредством выносного индукционного датчика (а), и полевые зависимости  

амплитуды изменения размеров образцов δl2fr, измеренные с помощью  

лазерного виброметра (б) 

 

Рис. 5. Полевые зависимости статической магнитострикции λ сталей различного  

химического состава, измеренные посредством выносного индукционного датчика (а),  

и полевые зависимости амплитуды изменения размеров образцов δl2fr, измеренные  

с помощью лазерного виброметра (б) 

Для пермендюра величина δl2fr растет при увеличении амплитуды перемагничивающего 

поля до Hr ≈ 10000 А/м, причем δl2fr и λ близки по величине для одинаковых значений квази-

статического и переменного полей. То есть величины (δl2fr/dHr)avg и dλ/dH ведут себя одинако-

во. Однако при полях Hr > 10000 А/м рост величины δl2fr начинает отставать от роста λ. 

Уменьшение длины образца из никеля в переменном поле сразу отстает по величине 

от уменьшения λ в квазистатическом поле, а в поле Hr ≈ 8000 А/м зависимость δl2fr(Hr) выхо-

дит на насыщение. Максимальное значение δl2fr не превышает 30 % от величины λS никеля. 
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Рис. 6. Зависимости средней (а) и максимальной (б) динамической магнитострикционной 

чувствительности сталей от величины их положительного максимума магнитострикции 

На рис. 5 приведены зависимости λ(H) и δl2fr(Hr) для ряда сталей различного химического 

состава. Можно увидеть, что при росте полей H и Hr до значений порядка 7000 А/м величина δl2fr 

превосходит величину λ для всех сталей, а для Армко-Fe эти величины сопоставимы. При даль-

нейшем увеличении амплитуды Hr рост величины δl2fr резко замедляется для всех сталей. При Hr 

> 12000 А/м величина δl2fr снижается для всех материалов, кроме стали 9ХФ. 

Определенные в соответствии с рис. 3 зависимости средней (δl2fr/dHr)avg (а) и макси-

мальной (δl2fr/dHr)max (б) динамической магнитострикционной чувствительности сталей  

от величины их положительного максимума магнитострикции (таблица) представлены на 

рис. 6. Квадрат коэффициента линейной корреляции величин (δl2fr/dHr)avg и λmax
+  равен  

R
2
 = 0,91, а для величин (δl2fr/dHr)max и λmax

+  следует R
2
 = 0,97. Таким образом, среднее и мак-

симальное значения динамической магнитострикционной чувствительности сталей хорошо 

коррелируют с величиной максимального удлинения исследованных сталей. 

Как видно из рис. 5 и 6, выход на насыщение и уменьшение динамической магнито-

стрикционной чувствительности δl2fr/dHr происходит при меньших значениях перемагничива-

ющего поля Hr, чем для статической магнитострикции λ. В наибольшей степени это характер-

но для материалов с высокой магнитной восприимчивостью (пермендюр, никель, Армко-Fe). 

Поэтому логично связать такое поведение величины δl2fr/dHr со скин-эффектом, когда промаг-

ничивается не все сечение образца. Второй возможной причиной может быть использование 

неоднородного переменного поля, когда поле на концах образца существенно меньше, чем по-

ле в центре, и это различие должно увеличиваться по мере роста намагниченности [7]. 

4. Заключение 

Показана возможность бесконтактного измерения низкочастотных упругих колеба-

ний, возникающих при перемагничивании ферромагнетиков с помощью лазерной интерфе-

рометрии. Установлено, что определяемые по амплитуде второй гармоники упругих колеба-

ний образца среднее и максимальное значения динамической магнитострикционной чув-

ствительности сталей коррелируют с величиной максимального магнитострикционного 

удлинения исследованных сталей и могут быть характеристиками динамической магнито-

стрикции материалов. 
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Frictional treatment, as a method of surface plastic deformation, forms a gradient hardened 

layer. In the case of metastable steels, this hardening is due, among other things, to the formation of 

strain-induced α'-martensite. The most reliable information about the thickness of this hardened 

layer can be obtained by measuring the hardness on transverse sections. This paper compares strain 

distribution through the depth of the hardened layer, obtained from layer-by-layer phase analysis 

and finite element modeling, with the data of durametric studies for the AISI 321 metastable steel 

subjected to frictional treatment under various loads on the indenter. A satisfactory coincidence of 

the distributions of the α'-phase concentration and hardness through the depth is observed only for 

the specimen subjected to frictional treatment at a maximum load of 400 N on the indenter. At the 

other loads on the indenter, the thickness of the layer containing α'-martensite is lower than the 

thickness of the hardened layer estimated from the durametric studies. In contrast, it is shown that, 

for all the loads applied to the indenter during frictional treatment, the through-depth distributions 

of the calculated values of equivalent plastic strain obtained from finite element modeling agree sat-

isfactorily with the experimental hardness values. 

Keywords: austenitic metastable steels, frictional treatment, hardened layer, hardness, finite ele-

ment modeling, phase composition  
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Фрикционная обработка, как один из методов поверхностной пластической деформа-

ции, приводит к формированию градиентного упроченного слоя. В случае метастабильных 

сталей это упрочнение обусловлено, кроме всего прочего, образованием α′-мартенсита дефор-

мации. Наиболее достоверную информацию о толщине этого упрочненного слоя можно полу-

чить, проводя измерение твердости на поперечных шлифах. В настоящей работе проведено 

сопоставление распределений деформации по глубине упрочненного слоя, полученных по ре-

зультатам послойного фазового анализа и конечно-элементного моделирования, с данными 

дюрометрических исследований для метастабильной стали AISI 321, подвергнутой фрикцион-

ной обработке при различных нагрузках на индентор. Установлено, что удовлетворительное 

совпадение распределений концентрации α′-фазы и твердости по глубине наблюдается только 

для образца, подвергнутого фрикционной обработке при максимальной нагрузке на индентор 

400 Н. При остальных нагрузках на индентор толщина слоя, содержащего α′-мартенсит, мень-

ше толщины упрочненного слоя, оцененного по результатам дюрометрических исследований. 

В отличие от этого, показано, что для всех примененных при фрикционной обработке нагрузок 

на индентор наблюдается удовлетворительное согласие распределений по глубине расчетных 

величин эквивалентной пластической деформации, полученных в результате конечно-

элементного моделирования, и экспериментальных значений твердости. 

Ключевые слова: аустенитные метастабильные стали, фрикционная обработка, упрочненный 

слой, твердость, конечно-элементное моделирование, фазовый состав  

1. Введение 

Поверхностное пластическое деформирование (ППД), в том числе такая его разно-

видность, как фрикционная обработка, широко используется для повышения уровня прочно-

сти и других эксплуатационных свойств изделий [1–5]. ППД приводит к формированию гра-

диентного упрочненного поверхностного слоя, в котором параметры напряженно-

деформированного состояния и физико-механические характеристики меняются по глубине 

упроченного слоя [2–4, 6–9]. В случае метастабильных аустенитных сталей свойства этого 

слоя обусловлены не только его наклепом, но и образованием в нем α′-мартенсита деформа-
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ции [3–4, 10–12]. Толщина упрочненного слоя во многом определяет функциональные свой-

ства изделий, подвергнутых ППД.  

Наиболее достоверные сведения о толщине поверхностного упрочненного слоя можно 

получить путем измерений твердости на поперечных шлифах, как это продемонстрировано, 

например, в работе [12]. Но этот способ имеет характерные для всех разрушающих методов 

контроля недостатки: невозможность эксплуатации проконтролированного изделия и, соот-

ветственно, проведения контроля каждого изделия, обработанного ППД, а также большая 

трудоемкость испытаний. 

Для получения информации о состоянии поверхностных слоев изделий, в том числе  

о толщине упрочненного слоя, широко применяется неразрушающий вихретоковый метод 

[13–17], свободный от указанных недостатков. В случае метастабильных аустенитных сталей 

достоверную вихретоковую оценку толщины упрочненного с помощью ППД слоя можно 

обеспечить только при учете влияния α′-мартенсита деформации на показания вихретокового 

прибора. Это обусловлено тем, что аустенит и α′-мартенсит деформации имеют существенно 

различные электрические и особенно магнитные характеристики. В частности, магнитная 

проницаемость, которая является одним из главных факторов, определяющих толщину скин-

слоя материала, у ферромагнитной α′-фазы многократно больше, чем у парамагнитного 

аустенита. При этом концентрация α′-мартенсита в градиентном упрочненном слое не посто-

янна, а уменьшается с глубиной в соответствии с уменьшением степени деформации. 

Например, для стали марки AISI 321 (или 321H по стандарту ASTM А240/А240М-1, россий-

ский аналог этой стали – 08Х18Н10Т) в работе [11] зависимость объемного содержания  

α′-мартенсита C (%) от степени пластической деформации растяжением ε аппроксимирована 

полиномом 2-й степени: 

 C = 0,63 + 51,64  ε + 285,61  ε
2
. (1) 

Воспользовавшись экспериментальными данными [11], можно также получить зави-

симость ε от C: 

 ε = 0,004 + 0,010  C – 6,587  10
−5 
 C

2
. (2) 

Таким образом, путем послойного анализа содержания α′-мартенсита в упрочненных 

ППД изделиях из аустенитных сталей можно судить о распределении деформации в их по-

верхностных слоях и, соответственно, о толщине упрочненного слоя. Следует учесть, что 

выражения (1) и (2) имеют физический смысл, если ε  0,51, поскольку концентрация α′-фазы 

не может превышать 100 %. Очевидно, для метода послойного фазового анализа характерны 

те же недостатки, что и для измерения твердости на поперечных шлифах. Кроме того, со-

держание α′-мартенсита деформации зависит не только от величины деформации, но и от ее 

вида [10]. Это обусловлено разными атомарными объемами в α- и γ-железе: параметр ОЦК-

решетки α-железа равен 2,87 Å, а параметр ГЦК-решетки γ-железа – 3,57 Å [18]. Учитывая, 

что на элементарную ячейку ОЦК-решетки приходится 2 атома, а на элементарную ячейку 

ГЦК-решетки – 4 атома, получаем, что на один атом в α-железе приходится 11,82 Å
3
, а в  

γ-железе – на 4 % меньше (11,37 Å
3
). Соответственно, деформирование аустенитных сталей 

растяжением способствует превращению γα′, а сжатие затрудняет этот фазовый переход.  

В работе [11] образцы исследовали после растяжения. 

В настоящее время для анализа различных процессов как объемного, так и поверх-

ностного пластического деформирования широко используются методы конечно-

элементного моделирования [6–7, 19–22]. Они позволяют существенно сократить материаль-

ные и трудовые затраты, а также время для получения необходимой информации о напря-

женно-деформированном состоянии объекта исследования, в том числе подвергнутого фрик-
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ционной обработке. Однако в этих работах моделировали напряженно-деформированное  

состояние материалов, не претерпевающих фазовых превращений при деформации. 

В настоящей работе на примере образцов метастабильной аустенитной стали AISI 

321, подвергнутых фрикционной обработке алмазным индентором диаметром 3 мм при раз-

личных нагрузках на индентор, проведено сопоставление распределения деформации по глу-

бине упрочненного слоя и, соответственно, оценок толщины этого слоя, полученных по ре-

зультатам послойного фазового анализа и конечно-элементного моделирования, с данными, 

представленными в работе [12], где выполнены дюрометрические исследования этих же об-

разцов. 

2. Результаты послойного фазового анализа 

Как уже было указано, исследования проводили на тех же образцах стали AISI 321, 

что и в работе [12]. В этой статье описаны химический состав образцов и методика их изго-

товления и фрикционной обработки. Для рентгенофазового анализа были взяты образцы, 

подвергнутые фрикционной обработке при нормальной нагрузке на алмазный индентор 50, 

150, 250 и 400 Н.  

Образцы подвергали послойной электролитической полировке до тех пор, пока не 

стравится весь упрочненный слой. На начальных этапах полировки удаляли слои толщиной 

по 2…5 мкм, чтобы более подробно изучить фазовый состав тех участков, где концентрация 

α′-мартенсита максимальна. На последующих этапах удаляли слои толщиной по 15…20 мкм. 

Рентгенофазовый анализ проводили с помощью рентгеновского дифрактометра Shimadzu 

XRD-7000 с использованием монохроматизированного Kα-излучения хромового анода. Фа-

зовый состав образцов с той стороны, которая подвергалась ППД, определяли непосред-

ственно после фрикционной обработки и после каждого этапа электролитического травле-

ния. Использовали метод гомологических пар [18]. Толщина анализируемого слоя, дающего 

95 % интенсивности рентгеновских рефлексов, составляла примерно 9 мкм. То есть содер-

жание α′-мартенсита деформации определялось интегрально по слою толщиной 9 мкм. 

Результаты определения содержания α′-мартенсита деформации на различной глубине 

показаны на рис. 1. Видно, что при фрикционной обработке с нагрузкой на индентор 50 Н 

заметное количество α′-мартенсита деформации (≥2 %) содержится в слое толщиной при-

мерно 15 мкм, с нагрузкой 150 Н – около 40 мкм, с нагрузкой 250 Н – примерно 250 мкм,  

а c нагрузкой 400 Н – примерно 500 мкм.  

 

 

Рис. 1. Распределение содержания α′-мартенсита C в поверхностном слое стали AISI 321, 

подвергнутой фрикционной обработке при различных нагрузках по глубине h 
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На рис. 2 приведено сопоставление данных работы [12] по измерению твердости  

HV 0,025 на поперечных шлифах образцов после ППД и на поверхности (для получения зна-

чений твердости при h = 0) с результатами расчета по формуле (2) степени их деформации на 

различном расстоянии от поверхности. Следует отметить, что полученным в работе [12] чис-

лам твердости соответствует величина диагонали отпечатка пирамиды Виккерса порядка  

10 мкм. Таким образом, локальность измерений твердости и рентгенофазового анализа при-

мерно одинакова. 

Как видно из рис. 2, удовлетворительное согласие зависимостей HV(h) и ε(h) наблю-

дается только для образца, подвергнутого фрикционной обработке при максимальной 

нагрузке на индентор 400 Н. В остальных случаях толщина слоя, содержащего α′-мартенсит, 

в несколько раз меньше толщины упрочненного ППД слоя с повышенной относительно ис-

ходного состояния материала твердостью. Это обстоятельство может быть обусловлено тем 

фактом, что, как отмечено выше, уравнения регрессии (1) и (2) получены для случая одноос-

ного растяжения, в то время как в результате ППД поверхность материала находится в более 

сложном напряженно-деформированном состоянии [9], а концентрация α′-мартенсита в ме-

тастабильных сталях зависит от вида деформирования. 
 

 

Рис. 2. Сопоставление результатов измерения твердости HV 0,025 (), взятых из работы [12], 

и данных расчета степени деформации ε () по содержанию α′-мартенсита на различной  

глубине h образцов стали AISI 321, подвергнутых фрикционной обработке  

при варьировании нагрузки на алмазный индентор 

3. Конечно-элементное моделирование 

Необходимая для построения конечно-элементной модели диаграмма «напряжение – 

деформация» стали марки AISI 321 представлена в работе [11]. В частности, согласно [11], 

условный предел текучести испытанных образцов стали равен 195 МПа, а временное сопро-

тивление разрыву – 615 МПа.  
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Конечно-элементное моделирование процесса фрикционной обработки скользящим 

полусферическим индентором при различных нагрузках на индентор проводили, используя 

пакет Ansys. Конечно-элементная модель процесса приведена на рис. 3. Для наглядности 

сферический индентор и образец показаны в разрезе. При моделировании процесса фрикци-

онной обработки в приповерхностных объемах металла сетку конечных элементов сгущали у 

поверхности. Наименьшая высота элемента составила 2,5 мкм. Это примерно в 4 раза мень-

ше, чем локальность дюрометрических измерений и рентгенофазового анализа. Для эконо-

мии вычислительных ресурсов и уменьшения времени расчетов размеры элементов увеличи-

вали по мере удаления от обрабатываемой поверхности, так что наибольшая высота элемента 

у основания образца составила 52,2 мкм. Сферический индентор в модели рассматривали как 

абсолютно жесткое тело, материал образца – как изотропный, упругопластический с дефор-

мационным упрочнением. Использовали ассоциированный закон пластического течения  

и условие текучести Мизеса. Использовали условие трения Амонтона – Кулона, коэффици-

ент трения принимали равным 0,1 [23]. В качестве граничных условий задавали соответ-

ствующую нагрузку на индентор P и его перемещение u (рис. 1). 

 

 

Рис. 3. Конечно-элементная модель процесса сканирования индентором 

 

Рис. 4. Распределение средних нормальных напряжений по сечению образца  

при фрикционной обработке с нагрузкой на индентор 250 Н 

Полученные результаты математического моделирования процесса деформирования 

металла скользящим сферическим индентором (макроскопический масштабный уровень) хо-

рошо согласуются с известными представлениями И. В. Крагельского [23], согласно которым 

в зоне фрикционного металлического контакта перед фронтом движущейся твердой микро-

неровности, внедренной в поверхность контртела (микроскопический масштабный уровень), 
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создается зона сжимающих напряжений, в которой материал подвергается интенсивной пла-

стической деформации в условиях, близких к сдвигу под давлением (см. рис. 4, где в каче-

стве примера показано распределение средних нормальных напряжений по сечению образца 

при нагрузке на индентор 250 Н). 

Конечно-элементное моделирование позволило получить распределение эквивалент-

ной пластической деформации (εeq) по глубине при различных нагрузках на индентор. Вели-

чина эквивалентной пластической деформации при моделировании в пакете Ansys рассчиты-

вается по формуле 

      
2 2 2

11 22 22 33 33 11

2

3
eq             , (3) 

где ε11, ε22, ε33 
– главные деформации. 

На рис. 5 в качестве примера представлено распределение эквивалентной пластиче-

ской деформации после сканирования при нагрузке на индентор 250 Н.  
 

 

Рис. 5. Распределение эквивалентной пластической деформации по сечению образца  

при фрикционной обработке с нагрузкой на индентор 250 Н 

 

Рис. 6. Распределение эквивалентной пластической деформации по глубине  

при варьировании нагрузки на индентор при фрикционной обработке 
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Рис. 7. Сопоставление распределений экспериментальных значений твердости  

HV 0,025 (), взятых из работы [12], и расчетных величин эквивалентной деформации  

εeq (—) по глубине h образцов стали AISI 321, подвергнутых фрикционной обработке  

при различной нагрузке на алмазный индентор  

По результатам конечно-элементного моделирования процесса фрикционной обра-

ботки построены распределения величины εeq по глубине поверхностного слоя при различ-

ной нагрузке на индентор (рис. 6).  
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Согласно результатам конечно-элементного моделирования, максимальная εeq наблю-

дается не непосредственно на поверхности, а на глубине h ≈ 20 мкм. При увеличении нагруз-

ки на индентор с 50 Н до 400 Н максимальное значение εeq увеличивается в 2 раза. Достигнув 

максимума, эквивалентная степень деформации начинает уменьшаться с увеличением рас-

стояния от поверхности образцов. Такой характер зависимости εeq(h) соответствует совре-

менным представлениям о напряженно-деформированном состоянии поверхностных слоев 

материала при ППД [24]. 

Из рис. 6 видно, что при нагрузках на индентор 200…400 Н в поверхностных слоях 

толщиной примерно 150 мкм зависимости величин эквивалентной пластической деформации 

от глубины близки. Таким образом, рост нормальной нагрузки на индентор выше 200 Н сла-

бо влияет на деформированное состояние поверхностного слоя материала толщиной до 

150 мкм. При этом уровень эквивалентной деформации снижается до величины, характерной 

для исходного (до ППД) состояния исследованной стали, при нагрузке на индентор 200 Н на 

глубине примерно 600 мкм, а при нагрузке на индентор 400 Н – около 1000 мкм. Таким обра-

зом, оценка толщины упрочненного слоя по величине εeq при нагрузке на индентор 50 Н дает 

значение примерно 400 мкм, а при нагрузке 400 Н – около 1000 мкм.  

На рис. 7 приведено сопоставление экспериментальных значений твердости и расчет-

ных величин эквивалентной деформации εeq на различном расстоянии от поверхности иссле-

дованных образцов. Как видно, наблюдается удовлетворительное согласие зависимостей 

HV(h) и εeq(h) для всех использованных режимов фрикционной обработки. Расхождение 

между этими зависимостями можно объяснить, в частности, значительно большей локально-

стью конечно-элементной модели. 

4. Заключение 

Проведено исследование распределения α′-мартенсита деформации в поверхностных 

слоях метастабильной аустенитной стали AISI 321 (российский аналог – 08Х18Н10Т), под-

вергнутой фрикционной обработке алмазным индентором при варьировании нормальной 

нагрузки на индентор в диапазоне 50…400 Н. Показано, что при фрикционной обработке  

с нагрузкой на индентор 50 Н заметное количество α′-мартенсита деформации (≥2 %) содер-

жится в слое толщиной примерно 15 мкм, с нагрузкой 150 Н – около 40 мкм, с нагрузкой  

250 Н – примерно 250 мкм, а с нагрузкой 400 Н – примерно 500 мкм. Удовлетворительное 

соответствие распределений концентрации α′-фазы (а также, соответственно, степени де-

формации, рассчитанной по этой величине) и твердости по глубине наблюдается только для 

образца, подвергнутого фрикционной обработке при максимальной нагрузке на индентор 400 Н. 

В остальных случаях толщина слоя, содержащего α′-мартенсит, в несколько раз меньше 

толщины упрочненного ППД слоя с повышенной относительно исходного состояния мате-

риала твердостью. 

Проведено конечно-элементное моделирование распределения эквивалентной пласти-

ческой деформации по глубине упрочненного слоя. Установлено, что максимальная величи-

на эквивалентной деформации наблюдается не непосредственно на поверхности образца, а 

на глубине около 20 мкм. Расчетная толщина упрочненного слоя при нагрузке на индентор 

50 Н составила примерно 400 мкм, а при нагрузке 400 Н – около 1000 мкм. Для всех приме-

ненных при фрикционной обработке нагрузок на индентор наблюдается удовлетворительное 

соответствие распределений по глубине расчетных величин эквивалентной пластической де-

формации и экспериментальных значений твердости. 
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The values of conditional yield strength, impact strength, and the parameters of static and 

dynamic crack resistance of the Chinga meteorite substance (the Fe–17%Ni alloy) are determined 

by mechanical testing for uniaxial tension and static bending and instrumented impact testing of  

V-notched prismatic samples at temperatures ranging between 20 and −196 °С. It is shown that the 

dynamic nature of material loading according to the three-point bending scheme contributes to a 

noticeable decrease in impact strength (KCV) and crack propagation energy (KCT) during low-

temperature tests (−196 °С) and the appearance of brittle quasi-cleavage sites on the fracture sur-

face. On the contrary, as the test temperatures decrease from room temperature to the temperature 

of liquid nitrogen during the static tests of the Chinga meteorite samples with induced cracks, the 

parameter of static crack resistance KC (K1C) increases and the fracture surface of the samples after 

low-temperature testing is characterized by predominantly viscous dimpled topography. 

Keywords: meteoritic material, low-temperature tests, impact strength, crack initiation and propa-

gation energy, static and dynamic crack resistance, fracture surface, dimpled and quasi-cleavage 

topography 
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Методами механических испытаний на одноосное растяжение и статический изгиб и 

инструментированных ударных испытаний призматических образцов с V-образным надре-

зом в интервале температур 20…−196 °С определены значения условного предела текучести, 

ударной вязкости и параметров статической и динамической трещиностойкости вещества 

метеорита Чинге (сплава Fe–17%Ni). Показано, что динамический характер нагружения ма-

териала по схеме трехточечного изгиба способствует заметному снижению ударной вязкости 

(KCV) и работы распространения трещины (KCT) при низкотемпературных испытаниях 

(−196 °С) и появлению в изломе хрупких участков квазискольного разрушения. Напротив, 

при статических испытаниях образцов метеорита Чинге с наведенными трещинами показа-

тель статической трещиностойкости KC (K1C) повышается с понижением температур испыта-

ний от комнатной до температуры жидкого азота, а излом образцов после низкотемператур-

ных испытаний характеризуется преимущественно вязким ямочным рельефом. 

Ключевые слова: метеорит, низкотемпературные испытания, ударная вязкость, работа  

зарождения и распространения трещины, статическая и динамическая трещиностойкость, 

поверхность разрушения, ямочный и квазискольный рельеф 

1. Введение 

Проблема исследования структуры и свойств материалов внеземного происхождения 

(метеориты и астероиды) в последнее время принимает особое значение в связи с осознанием 

кометно-астероидной опасности для Земли и изысканием возможностей ее предотвращения. 

Известно, что характер разрушения при соударении тел в космическом пространстве, ме-

теорных тел в земной атмосфере или при ударе о поверхность Земли определяется, прежде 

всего, его прочностными характеристиками [1]. Однако к настоящему моменту данные о ме-

ханических свойствах железных метеоритов весьма ограничены [2, 3]. Ударные испытания 
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вещества железного метеорита Henbury IIIAB [4] при комнатной и пониженной температурах 

(Т = 300 К и Т = 195 К) позволили определить значения ударной вязкости на образцах  

с U-образным надрезом (KCU300К = 339 кДж/м
2
 и KCU195К = 84,8 кДж/м

2
) и приближенно 

оценить температуру хрупко-вязкого перехода, соответствующую Т50 = 200 К. Метеорит 

Henbury при Т = 195 К продемонстрировал полностью хрупкое разрушение. Испытания двух 

образцов вещества железного атаксита Hoba IVB [5] показали, что Т50 = 150 К, что суще-

ственно ниже, чем у железного метеорита Henbury. При температуре Т = 195 К образец атак-

сита Hoba показал абсолютно вязкий характер разрушения, и значение ударной вязкости со-

ставило KСV = 864,5 кДж/м
2
, а второй образец атаксита Hoba при температуре Т = 77 К разру-

шился абсолютно хрупко с пониженным уровнем ударной вязкости KСV = 88,1 кДж/м
2
. Сравни-

тельная оценка ударной вязкости метеоритного материала на примере метеоритов Сихотэ-Алинь 

IIAB, Дронино ung, Чинге IVB, Царев L5 и Сеймчан PMG проведена нами ранее в работах [6, 7]. 

Вместе с тем известно, что наиболее полная информация о сопротивлении металличе-

ских материалов разрушению при статическом и динамическом нагружении может быть по-

лучена по результатам испытаний образцов с предельно острыми концентраторами напряже-

ний в виде наведенных усталостных трещин методами экспериментальной механики разру-

шения [8, 9]. Благодаря таким испытаниям даже на малоразмерных образцах метеоритного 

вещества при выполнении условий плоской деформации можно сформировать представле-

ние о характере поведения при ударах и разрушении более крупных космических тел, пред-

ставляющих локальную, региональную или глобальную опасность для Земли. Новые воз-

можности оценки сопротивления вещества метеоритов открывают инструментированные 

ударные испытания с использованием копров маятникового и ротационного типа, а также 

копров вертикального удара [10]. Важно, чтобы технические возможности этих копров обес-

печивали запись и обработку данных динамического нагружения и построение качественных 

диаграмм ударных испытаний в координатах «Р – t» («нагрузка (усилие) – время») или  

«Р – f» («нагрузка (усилие) – прогиб (перемещение)»). Однако, в отличие от характеристик 

ударной вязкости, показатели трещиностойкости (вязкости разрушения) метеоритного мате-

риала при статическом и динамическом нагружении, за исключением отдельных работ [11], 

подробно не изучены. В связи с этим задачей настоящего исследования являлось на примере 

вещества метеорита Чинге (сплава Fe–17%Ni) провести в температурном диапазоне 

20…−196 °С сравнительную оценку характеристик ударной вязкости и полученных различ-

ными методами показателей статической и динамической трещиностойкости, а также опре-

делить механизмы разрушения сплава внеземного происхождения. 

2. Материал и методика 

Для проведения испытаний были использованы образцы, изготовленные из метеорита 

Чинге, который является железным атакситом IVB. Атаксит Чинге впервые был обнаружен в 

1912 г. на территории Республики Тыва, хотя скульптура Будды, изготовленная из вещества 

этого метеорита, известна с древних времен [12]. Исследуемый материал является сплавом 

на основе железа с 17,0 вес. % Ni. Основная часть шлифов метеорита Чинге при исследова-

нии с помощью оптического микроскопа Zeiss Axiovert 40 MAT демонстрирует практически 

неразличимую однородную микроструктуру, образованную субмикроскопической смесью 

фаз α-Fe(Ni) и γ-Fe(Ni). Очень редко встречаются зародыши видманштеттовой α-Fe(Ni) фазы 

с каймой γ-Fe(Ni) фазы (рис. 1). В массивных фрагментах метеорита Чинге могут быть вклю-

чения добреелита FeCr2S4, шрейберзита (Fe,Ni)3P и троилита FeS. 
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Рис. 1. Оптическое изображение микроструктуры метеорита Чинге:  

матрица – смесь субмикроскопических фаз α-Fe(Ni) и γ-Fe(Ni); зародыш α-Fe(Ni)  

с отпечатком пирамиды от измерения микротвердости 

Индивидуальный фрагмент метеорита Чинге (рис. 2) был дисковой фрезой разрезан на 

пластины, из которых были изготовлены образцы размером 10×10×55 мм для проведения ис-

пытаний на ударную вязкость, статическую и динамическую трещиностойкость, а также об-

разцы для испытаний на одноосное растяжение с диаметром рабочей части 5 мм. Для испы-

таний на ударную вязкость по ГОСТ 9454-78 [13], а также на статическую и динамическую 

трещиностойкость по ГОСТ 25.506-85 [14] и РД 50-344-82 [15] соответственно использова-

лись стандартные призматические образцы толщиной 10 мм с концентраторами напряжений 

двух типов: с нанесенным на электроэрозионном станке V-образным надрезом глубиной 

2 мм с радиусом в вершине 0,25 мм (тип 11 по ГОСТ 9454-78) и с дополнительно наведенной 

из вершины надреза при циклическом изгибе усталостной трещиной диной ≈3 мм. Испыта-

ния на растяжение, создание усталостных трещин и испытания на статическую трещино-

стойкость осуществлялись с использованием сервогидравлической испытательной машины 

Instron-8801. Динамические испытания на ударный изгиб образцов с V-образным надрезом и 

усталостной трещиной проводились в интервале температур 20…−196 °С на инструментиро-

ванном маятниковом копре Tinius Olsen IT542 c записью диаграммы ударного нагружения в 

координатах «Усилие – перемещение». 

 

 

Рис. 2. Индивидуальный фрагмент метеорита Чинге, разрезанный на пластины 
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Охлаждение и выдержка образцов при заданной температуре (15 минут) осуществлялась 

в специальной криокамере в жидком азоте или в смеси жидкого азота и бензина Калоша. Разде-

ление общей работы разрушения (A) при ударных испытаниях на составляющие ударной 

вязкости (работу зарождения Aз и работу распространения трещины Aр) было выполнено на 

основе изучения экспериментальных диаграмм ударного нагружения в соответствии с реко-

мендациями ГОСТ 22848-77 [16] (рис. 3). 

 

 

Рис. 3. Схема разделения общей энергии разрушения на составляющие 

Показатель динамической трещиностойкости (Jid) рассчитывался в соответствии с ме-

тодикой, описанной в работе [17], на основании результатов испытаний ударных образцов с 

V-образным надрезом: 

  𝐽id =
2𝐴з

𝐵×(𝑊−𝑎)
, (1) 

где Аз – работа зарождения трещины; В – ширина образца; W – высота образца; а – длина 

концентратора напряжений (надреза или усталостной трещины). 

Значения условного предела текучести, показателей статической и динамической 

трещиностойкости усреднялись по результатам испытаний не менее 2 образцов. Разброс экс-

периментальных данных не превышал ±2,5 %. 

Фрактографический анализ поверхности разрушения образцов метеоритного материа-

ла после статических и динамических испытаний на трещиностойкость и ударную вязкость 

был выполнен на растровом электронном микроскопе Tescan Vega II XMU.  

3. Результаты и обсуждение 

Как видно из рис. 4 а–д, нагрузка (усилие) на диаграммах ударного нагружения после 

достижения максимума вплоть до температур испытаний −40 °С меняется плавно, что ука-

зывает на вязкий характер распространения трещины из вершины надреза. При дальнейшем 

понижении температуры испытаний до −80 °С и далее до −196 °С на диаграммах наблюдает-

ся резкое падение нагрузки («хрупкий скачок трещины»). Кроме того, с понижением темпе-

ратуры испытаний до −80 °С и ниже существенно снижается величина достигнутого к мо-

менту разрушения перемещения ударного ножа при соприкосновении с образцом. 

Температурные зависимости общей работы разрушения (А), работы на зарождение 

трещины (Аз) и ударной вязкости KCV, приведенные на рис. 5, 6, указывают на монотонный 

характер снижения указанных характеристик с понижением температуры испытаний без вы-

раженного порога хладноломкости. 
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Рис. 4. Диаграммы ударного нагружения образцов метеоритного материала:  

T = 20 °С (а); T = −20 °С (б); T = −40 °С (в); T = −80 °С (г); T = −196 °С (д) 

Следует отметить, что значения A, Aз и KCV с понижением температуры испытаний 

наиболее интенсивно снижаются в интервале температур 20...−40 °С. Работа на зарождение 

трещины Aз и рассчитанная по ней динамическая трещиностойкость Jid (1) до температуры 

−40 °С снижаются незначительно, а при температуре ниже −80 °С, напротив, заметно увели-

чиваются за счет роста прочностных свойств сплавов системы Fe–Ni с понижением темпера-

туры испытаний [18]. 
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Рис. 5. Температурные зависимости общей работы разрушения А и ее составляющих Аз  

(работа на зарождение трещины) и Ар (работа на распространение трещины)  

образцов из метеорита Чинге: ● – А; ● – Аз; ● – Ар 

 

Рис. 6. Температурные зависимости ударной вязкости KCV и динамической  

трещиностойкости Jid образцов из метеорита Чинге: ● – KCV; ● – Jid 

С понижением температуры испытаний от комнатной до жидкого азота наблюдается тен-

денция к увеличению доли работы зарождения трещины в общей работе разрушения (рис. 7). 

Фрактографический анализ полученных при различных температурах изломов удар-

ных образцах с V-образным надрезом (рис. 8) показал, что с понижением температуры испы-

таний от комнатной до жидкого азота механизм разрушения материала атаксита Чинге меня-

ется от вязкого ямочного до смешанного с преобладанием хрупкого квазискольного, и это 

хорошо согласуется с наблюдаемым снижением значений ударных характеристик и измене-

нием вида диаграмм ударного нагружения. 

Из рис. 8 а–в видно, что изломы образцов, испытанных при температурах 20…−40 °С, 

характеризуются типичным ямочным строением. В то же время на поверхности разрушения 

образцов после испытаний при температурах −80 и −196 °С наблюдаются только отдельные 

мелкие ямки на фоне преобладающего квазискольного рельефа поверхности разрушения 

(рис. 8 г, д). 
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Рис. 7. Соотношение работ зарождения и распространения трещины при ударных  

испытаниях образцов из метеорита Чинге: ● – Aз; ● – Aр 

 

Рис. 8. Микростроение изломов ударных образцов метеорита Чинге  

c V-образным надрезом после испытаний при различных температурах: T = 20 °С (a);  

T = −20 °С (б); T = −40 °С (в); T = −80 °С (г); T = −196 °С (д) 

Результаты испытаний метеоритного материала на статическую трещиностойкость 

выявили существенное различие диаграмм нагружения в координатах «нагрузка – прогиб 

(раскрытие трещины)» образцов с наведенными усталостными трещинами при различных 
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температурах: 20 и −196 °С. Если в процессе испытаний при комнатной температуре страги-

вание трещины происходит в области малых пластических деформаций, а полное разруше-

ние происходит при значительном перемещении (прогибе) образца, то в испытаниях при 

температуре жидкого азота страгивание трещины при ее первом скачке соответствует ли-

нейной области нагружения (рис. 9 а, б). 

 

 

Рис. 9. Диаграммы нагружения образцов метеорита Чинге при испытаниях на статическую 

трещиностойкость в координатах «усилие – прогиб»: Т = 20 °С (а); Т = −196 °С (б) 

Нагрузка страгивания трещины PC определялась по ГОСТ 25.506-85 для образцов,  

испытанных при комнатной температуре, для соответствующих диаграмм нагружения типа 

IV, а для образцов, испытанных при −196 °С, принималась за нагрузку первого скачка тре-

щины. В соответствии с рекомендациями ГОСТ 25.506-85 [14] первичные (кажущиеся) зна-

чения статической трещиностойкости KQ рассчитывали по формуле  

 𝐾Q = 
𝑃Q × 𝐿

𝑡 × √𝑏3
 ×  𝑌4, (2) 

где PC (РQ) – критическая нагрузка страгивания трещины; L – расстояние между опорами об-

разца; t – толщина образца; b – высота образца; Y4 – безразмерный коэффициент, зависящий 

от длины трещины. 

Проверка экспериментально определенных (кажущихся) значений трещиностойкости 

на выполнение условий плоской деформации по критерию Брауна – Сроули (3) [19]  

 t ≥ 2,5 × (KQ / σ0,2)
2
,
 

(3) 

где t – толщина образца, мм; KQ – кажущаяся трещиностойкость;  σ0,2 – условный предел 

текучести, показала, что для комнатной температуры испытаний минимальная толщина 

образцов для обеспечения условий составляет примерно 25 мм, а для испытаний при 

температуре жидкого азота соответствует 9,86 мм. Таким образом, для толщины иссле-

дуемых образцов метеоритного материала 10 мм условие плоской деформации выпол-

няется только при температуре испытаний −196 °С. В этом случае полученное значение 

трещиностойкости соответствует показателю K1C. На образцах, испытанных при ком-

натной температуре, статическая трещиностойкость была определена в условиях плос-

кого напряженного состояния и соответствовала показателю KC. Поэтому эксперимен-

тальные значения статической трещиностойкости вещества метеорита Чинге в таблице 

были представлены как KC и K1C для условий плоского напряженного состояния и плос-

кой деформации соответственно.  
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Таблица  

Механические характеристики метеорита Чинге при статическом  

и динамическом нагружении 

Тисп, °С σ0,2, МПа 
KCV, 

МДж/м
2
 

KCТ, 

МДж/м
2
 

K1C (KC), 

МПа×м
1/2

 

Jid, 

МДж/м
2 

K1d, 

МПа×м
1/2 

20 825 2,08 0,70 81,1 (KC) 1,19 123,9 

−196 1480 0,66 0,09 91,1 0,92 104,5 

 

Следует отметить, что полученные в работе значения параметров статической трещи-

ностойкости K1C (KC) = 91,1 (81,1) МПа×м
1/2

 существенно ниже по сравнению показателями 

сопротивления хрупкому разрушению криогенных железо-никелевых сталей с содержанием 

никеля 9–12 %, определенными в условиях плоского напряженного состояния в интервале 

температур от 20 до −196 °С, KC = 144…188 МПа×м
1/2 

[20]. 

Наличие более острого концентратора в виде усталостной трещины длиной ≈5 мм,  

по сравнению с V-образным надрезом, резко меняет вид диаграмм ударного нагружения (рис. 4, 

10). На начальной стадии диаграммы ударного нагружения образца, испытанного при ком-

натной температуре, имеются множественные осцилляции нагрузки, а на конечной стадии 

роста трещины диаграмма приобретает пилообразный вид. Диаграмма удара образцов, испы-

танных при −196 °С, состоит из двух острых пиков. Наблюдаемые особенности диаграмм 

ударного нагружения, вероятно, связаны с тем, что пластическая составляющая в общей ра-

боте разрушения в случае более острого концентратора напряжения (усталостная трещина) 

значительно меньше, чем при испытании образцов с V-образным надрезом. В соответствии с 

рекомендациями [15] для расчета значений K1d использовали формулу (2) для определения 

статической трещиностойкости, но в качестве значения PC подставлялась максимальная до-

стигнутая нагрузка при испытаниях на ударный изгиб. 

 

 

Рис. 10. Диаграммы ударного нагружения образцов из метеорита Чинге с концентратором  

в виде усталостной трещины в координатах «усилие – перемещение»:  

T = 20 °С (а); T = −196 °С (б) 

Сравнительные значения ударной вязкости для образцов с V-образным надрезом и 

дополнительно наведенной из него усталостной трещиной (KCV и KCT), а также статиче-

ской и динамической трещиностойкости, приведенные в таблице, указывают на то, что с по-

нижением температуры испытаний от 20 до −196 °С наиболее резко уменьшается ударная 

вязкость KCT (в 7 раз) и в меньшей степени – ударная вязкость образцов с надрезом (в 3 ра-
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за). При этом показатели динамической трещиностойкости Jid и K1d, определяемые по работе 

зарождения и нагрузке страгивания трещины соответственно, с понижением температуры 

испытания от комнатной до точки жидкого азота снижаются в значительно меньшей степени 

(в 1,2–1,3 раза). Статическая трещиностойкость метеоритного материала, напротив, с пони-

жением температуры испытаний от комнатной до жидкого азота заметно увеличивается, что 

может быть связано с повышением разрушающей нагрузки и ростом сопротивления пласти-

ческой деформации (σ0,2) при понижении температуры испытаний (см. табл.). 

 

 

Рис. 11. Поверхности разрушения ударных образцов из метеорита Чинге после испытаний  

на статическую трещиностойкость при 20 °С (а, в, г) и −196 °С (б, д): общий вид излома  

(а, б); микростроение зоны роста усталостной трещины (в); микростроение зоны долома (г, д) 

Изучение поверхности разрушения образцов из метеорита Чинге с наведенной уста-

лостной трещиной после испытаний на статическую трещиностойкость не выявило на мак-

роскопическом уровне существенного отличия в морфологии изломов, полученных при тем-

пературах 20 и −196 °С (рис. 11 а, б). Зона долома этих образцов имеет вязкий, волокнистый 

рельеф с характерными боковыми утяжками («губами среза»), свидетельствующими о суще-

ственном вкладе пластической деформации в работу разрушения при ударном изгибе. 

По данным фрактографического анализа, на поверхности циклического роста трещи-

ны, наведенной из вершины V-образного надреза при комнатной температуре, присутствуют 

элементы гребенчатого рельефа, вторичные трещины и характерные усталостные бороздки 

(рис. 11 в). Микростроение зон долома образцов, испытанных при комнатной температуре, 

характеризуется наличием глубоких вязких ямок различного размера, а изломы образцов по-

сле низкотемпературных испытаний при −196 °С содержат менее глубокие низкоэнергоем-

кие ямки и вытянутые плоские фасетки квазискола (рис. 11 г, д). 
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Высокий уровень значений трещиностойкости для сплава Fe–17%Ni внеземного проис-

хождения обусловлен, прежде всего, смесью дисперсных фаз, сформировавшихся при весьма 

медленном охлаждении с реализацией фазовых превращений γ-Fe(Ni) → α2-Fe(Ni) + γ-Fe(Ni) → 

α-Fe(Ni) + γ-Fe(Ni) [21]. Такой механизм формирования структуры аналогичен бейнитному 

превращению в сталях. 

4. Заключение 

При отсутствии выраженного порога хладноломкости ударная вязкость (KCV) и рабо-

та распространения трещины (Aр) метеоритного вещества Чинге наиболее заметно снижается 

в интервале температур 20…−60 °С, а затем уменьшается более плавно, оставаясь на доста-

точно высоком уровне и при температуре кипения жидкого азота. 

Определенная на образцах с V-образным надрезом работа зарождения трещины (Aз) и 

динамическая трещиностойкость (Jid) с понижением температуры испытаний меняются по 

кривой с минимумом, соответствующим температуре −80 °С. Понижение температуры испы-

таний способствует повышению работы зарождения трещины в общей работе разрушения 

ударного образца. 

Понижение температуры динамических (ударных) испытаний от 20 до −196 °С приво-

дит к смене механизма разрушения от вязкого ямочного к хрупкому квазискольному. При 

этом в наибольшей степени снижаются характеристики ударной вязкости KCT (в 7 раз)  

и KCV (в 3 раза). 

Показатели динамической трещиностойкости Jid и K1d, определенные по величине 

работы разрушения и нагрузке страгивания трещины для образцов с усталостной тре-

щиной и острым надрезом соответственно, с понижением температуры испытания от 

комнатной до точки кипения жидкого азота снижаются в значительно меньшей степени 

(в 1,2–1,3 раза). 

 Понижение температуры испытаний от 20 до −196 °С, обеспечивающее выполнение 

условий плоской деформации, позволило определить корректные значения показателя стати-

ческой трещиностойкости материала метеорита Чинге (K1C = 91,1 МПа×м
1/2

), что на 12 % 

превышает значение KC = 81,1 МПа×м
1/2

. 

Наблюдаемый рост силового показателя статической трещиностойкости при пониже-

нии температуры испытаний до −196 °С связан с ростом нагрузки страгивания трещины  

в условиях возрастания низкотемпературных прочностных свойств сплавов системы Fe–Ni. 

Высокий уровень значений K1C (KC) при температурах 20 и −196 °С хорошо согласует-

ся с данными фрактографического анализа, свидетельствующими о сохранении преобладаю-

щего вязкого ямочного рельефа поверхности разрушения в изломе всех образцов, испытан-

ных на статическую трещиностойкость. 
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The annealing of radiation defects in the Fe–34.7at.%Ni and Fe–34.6at.%Ni–0.1at.%P alloys irra-

diated with 5 MeV electrons is studied by the method of residual electrical resistivity. It is shown that, dur-

ing annealing after irradiation at 80 K, vacancies become mobile in the region of 220 K with a migration 

energy of about 0.6 eV. In this case, vacancy-impurity complexes (clusters) are formed, and in the H36 

alloy vacancy clusters are formed. Under irradiation at room temperatures, vacancy defects accumulate in 

the form of vacancy clusters. The dissociation of these clusters at 350–550 K results in the appearance of 

freely migrating vacancies and enhanced self-diffusion. This leads to radiation-accelerated ordering pro-

cesses in the Fe–Ni and Fe–Ni–P alloys. At temperatures around 800 K, homogenization of the solid solu-

tion occurs. The details and stages of the dissociation of vacancy-impurity complexes are discussed. 

Keywords: irradiation, electrons, electrical resistivity, Fe–Ni invar alloy, phosphorus, point defect 

sinks, solid solution separation  
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Методом остаточного электросопротивления исследован отжиг радиационных дефек-

тов в облученных 5-МэВ электронами сплавах Fe–Ni, и Fe–Ni–P. Показано, что при отжиге 

после облучения при 80 К вакансии становятся подвижными в районе 220 К с энергией ми-

грации около 0,6 эВ. При этом образуются вакансионно-примесные комплексы (кластеры),  

а в сплаве Н36 – чисто вакансионные кластеры. При облучении в районе комнатных темпе-

ратур происходит накопление вакансионных дефектов в виде вакансионных кластеров. Дис-

социация этих кластеров при температурах 350–550 К приводит к появлению свободно ми-

грирующих вакансий и усилению самодиффузии. Это приводит к радиационно-ускоренным 

процессам упорядочения в сплавах Fe–Ni и Fe–Ni–P. При температурах около 800 К проис-

ходит гомогенизация твердого раствора. Обсуждаются детали и этапы диссоциации ваканси-

онно-примесных комплексов. 

Ключевые слова: облучение, электроны, электросопротивление, инварный сплав Fe–Ni, 

фосфор, стоки точечных дефектов, расслоение твердого раствора 

1. Введение 

Аустенитные нержавеющие стали широко используются в качестве конструкционных 

материалов для компонентов атомных реакторов. Много усилий было сделано, чтобы про-

длить срок их службы за счет повышения сопротивления распуханию [1, 2]. Сплавы системы 

Fe–Ni являются важной основой для многих конструкционных сталей. В том числе существу-

ет ряд практически важных инварных сплавов с концентрацией никеля на уровне 30–50 %.  

Вопросы стабильности этих сплавов при различных воздействиях и условий деградации ин-

варности являются важными с практической и научной точек зрения, поскольку эти процес-

сы до конца не ясны. Одной из причин нестабильности обычно называют структурно-

фазовые превращения, поскольку при комнатных температурах эти сплавы являются мета-

стабильными [3]. При облучении происходят радиационно-ускоренные процессы, в том чис-

ле и структурно-фазовые превращения (СФП), которые во многом определяют радиацион-

ную повреждаемость, приводя к таким негативным явлениям, как вакансионное распухание 

и охрупчивание. Эти процессы непосредственно связаны со свободной миграцией точечных 

дефектов, генерируемых облучением. При электронном облучении генерируются только от-

дельные свободно мигрирующие дефекты. Диффузионная длина мигрирующих радиацион-

ных дефектов, определяющая эффективность облучения в осуществлении СФП, зависит от 

типа и концентрации стоков точечных дефектов.  
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При температурах 300–600 К диффузионная подвижность атомов мала, поэтому приме-

нение традиционных методов, основанных на термических и термомеханических воздействи-

ях, не позволяет достичь состояний, близких к равновесным. Воздействие частицами высоких 

энергий значительно ускоряет протекание диффузионных процессов вследствие образования 

большого числа радиационных точечных дефектов – вакансий и междоузельных атомов.  

Известно, что атомы фосфора сильно взаимодействуют с радиационными дефектами  

в никелевых сплавах, оказывая влияние на характер радиационного повреждения. Эффек-

тивность облучения в ускорении структурно-фазовых изменений определяется температу-

рой, скоростью генерации дефектов, типом и концентрацией стоков точечных дефектов, ко-

торыми могут служить дислокации, вакансионные кластеры, межфазные границы [4]. При 

расслоении образуются наноразмерные области с различным фазовым составом, границы 

между которыми, в свою очередь, могут также служить стоками для точечных дефектов.  

В случае применения облучения для ускорения диффузии было установлено, что в районе 

500–600 К в сплавах с концентрацией никеля на уровне 30–45 % происходит расслоение на 

высоконикелевую и низконикелевую фазы и упорядочение их по типу FeNi и Fe3Ni [3]. 

При расслоении под электронным облучением нами было получено, что в сплаве  

Fe–Ni с содержанием никеля 36 % при повышенных температурах наблюдается сильный 

рост электросопротивления, который может быть использован в качестве индикатора проис-

ходящего расслоения. При этом наиболее существенно радиационно-стимулированное рас-

слоение твердого раствора происходит в интервале температур 450–600 К [5]. 

Целями данной работы было изучение поведения точечных дефектов и их воздей-

ствия на процессы расслоения и эволюции образующихся наноразмерных фаз при различных 

температурах и при накоплении и отжиге вакансионных дефектов в сплавах Fe–Ni и Fe–Ni–P 

при электронном облучении при низких и комнатных температурах.  

2. Материалы и методики 

Исследования были проведены на чистых сплавах Fe–Ni (34,7 ат. % Ni) и Fe–Ni–P 

(34,6 ат. % Ni и 0,1 ат. % P), содержащих около 0,01 ат. % углерода. Пластины сплава Fe–Ni 

толщиной 100 мкм после вакуумного переплава компонентов были получены холодной про-

каткой. Из них электроискровым способом были вырезаны образцы для измерения электро-

сопротивления с шириной рабочей части 0,6 мм и длиной 8 мм. Далее образцы травили элек-

трополировкой на глубину около 10 мкм, отжигали в вакууме 10
−6 

торр около часа при 1323 К 

и закаливали в воду со скоростью 500 К/с. Для получения сплава Fe–Ni–P часть образцов 

сплава Fe–Ni насыщали фосфором из газовой фазы в закрытом кварцевом объеме, предвари-

тельно откачанном до 10
−6

 Па. Насыщение проводилось 18 часов при 1323 К с последующим 

быстрым охлаждением. Концентрация фосфора составляла 0,1 ат. %. 

Облучение 5-МэВ электронами проводилось при 80 К и при 270 К на линейном уско-

рителе электронов ЛУЭ-5 в проточном гелиевом криостате. Для обеспечения гомогенности 

облучения проводилось сканирование пучка электронов по облучаемому сечению. Темпера-

тура в процессе облучения поддерживалась с точностью 10 К. После облучения сплавы от-

жигали изохронно со средней скоростью нагрева 1 К/мин. Использовалось измерение оста-

точного электросопротивления, чувствительного не только к искажениям решетки около де-

фектов, но и к изменениям порядка во взаимном расположении атомов компонентов сплава в 

решетке. Остаточное электросопротивление измеряли стандартным четырехзондовым по-

тенциометрическим методом с чувствительностью на уровне 0,01 нОм∙см и точностью не 

хуже 0,05 %. Согласно оценкам по данным ПЭМ, средний размер зерна в образцах составлял 

≈50 мкм, плотность дислокаций – ≈10
11 

м
−2

. Рентгеноструктурный анализ закаленных образ-

цов показал наличие в них 100 % аустенитной фазы. 
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3. Результаты и обсуждение 

На рис. 1 изображены зависимости остаточного электросопротивления от температу-

ры  изохронного отжига для сплавов Fe–Ni и Fe–Ni–P, необлученных и после облучения при 

80 К до дозы 1,310
18 

см
−2

  и при 270 К до дозы 510
18 

см
−2

. В нижней части рисунка приведе-

ны дифференцированные зависимости для облученных сплавов на интервале 80–600 К. 

 

 

Рис. 1. Изменения остаточного электросопротивления сплавов Fe–Ni и Fe–Ni–P после  

облучения при 80 К, при 270 К и без облучения в зависимости от температуры изохронного 

отжига со средней скоростью нагрева 1 К/мин. В нижней части рисунка приведены  

результаты дифференцирования этих зависимостей. 

Прирост сопротивления после облучения при температуре 80 К очень мал по сравне-

нию с наблюдаемым ростом сопротивления при отжиге и не виден на его фоне. 

Как видно из рисунка, наблюдается рост сопротивления начиная примерно с 220 К, 

что обусловлено процессами ближнего упорядочения по типу расслоения, которые идут в 

облученных сплавах. В необлученных сплавах никаких изменений не происходит до 700 К, 

когда за счет термической диффузии начинается расслоение, происходящее до 820 К, а затем – 
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термическая гомогенизация в соответствии с равновесной температурной зависимостью.  

К этой зависимости сходятся также графики для облученных сплавов.  

Рост сопротивления в интервале 100–600 К на облученных сплавах существенно пре-

вышает величины, которые могут быть достигнуты за счет накопления точечных дефектов. 

Этот рост, вероятно, обусловлен только процессами расслоения, которые происходят за счет 

ускорения диффузии при миграции точечных дефектов. Из дифференцированных зависимо-

стей видно, что миграция дефектов происходит в несколько этапов, которые приводят к по-

явлению пиков на дифференцированных кривых при 220, 320, 400 и 510 К, причем три по-

следних пика на кривых для сплавов, облученных при 80 и 270 К совпадают. 

Известно из данных по аннигиляции позитронов [4], что вакансии в этих сплавах при 300 К 

уже мигрируют при облучении и образуют вакансионные скопления. На  дифференцированных 

кривых после облучения при 80 К ниже 300 К присутствует только один, общий для всех сплавов, 

пик при 220 К, который может отвечать миграции вакансий. В этом случае по положению пика 

можно оценить энергию миграции вакансий, которая составляет около 0,6 эВ. 

Таким образом, миграция вакансий при 220 К приводит в сплавах Fe–Ni и Fe–Ni–P  

к образованию вакансионных кластеров, причем в сплаве Fe–Ni–P эти кластеры образуются 

на атомах фосфора. Пики, расположенные на температурной шкале выше 300 К, очевидно, 

соответствуют различным этапам эволюции вакансионных кластеров. Возможно, пик при 

320 К, присутствующий на дифференцированных кривых для всех сплавов, соответствует 

распаду простейших кластеров типа тривакансий с последующим укрупнением оставшихся 

кластеров. Кластеры, содержащие атомы фосфора, практически распадаются до 423 К с об-

разованием более крупных вакансионных комплексов. Следовательно пик около 400 К  свя-

зан именно с этим процессом и, соответственно, он существенно выше именно для сплава, 

содержащего фосфор. 

4. Заключение 

Миграция радиационных дефектов приводит к ускорению процессов упорядочения и 

распада твердого раствора. Исследование этих процессов с помощью измерения электросо-

противления позволяет проследить за поведением точечных дефектов (за этапами эволюции 

точечных дефектов). Миграция моновакансий начинается уже при 220 К. Энергия миграции 

около 0,6 эВ. В процессе миграции вакансий образуются вакансионные кластеры. Атомы 

фосфора служат центрами для зарождения этих кластеров, причем вакансионные кластеры 

на атомах фосфора термически более устойчивы. 

Необходимы дополнительные исследования, чтобы лучше понять, как когерентные 

интерметаллические выделения влияют на эволюцию точечных дефектов. Измерение оста-

точного электросопротивления в сочетании с методом аннигиляции позитронов представля-

ется многообещающим подходом к исследованиям этого явления.  
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An electromagnetic device has been developed for rapid testing of ferromagnetic reinforce-

ment in reinforced concrete structures. The device consists of two flat frame magnetizing coils and 

a receiver of the stray magnetic field from the magnetized reinforcement. Numerical simulation of 

the proposed device has been performed, allowing one to select the optimal ratio of its dimensions 

and evaluate its expected characteristics. The possibility of receiving a signal functionally related to 

a change in the reinforcement diameter is shown. 
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Разработано электромагнитное устройство для экспресс-анализа ферромагнитной ар-

матуры железобетонных конструкций. Устройство состоит из двух плоских рамочных 

намагничивающих катушек и приемника магнитного поля рассеяния от намагниченной ар-

матуры. Выполнено численное моделирование предложенного устройства, позволяющее вы-

брать оптимальное соотношение его размеров и оценить его ожидаемые характеристики. По-

казана возможность получения сигнала, функционально связанного с изменением диаметра 

арматуры.  

Ключевые слова: железобетон, арматура, рамочная катушка, намагничивание, численное 

моделирование, магнитная проницаемость, напряженность поля, индукция 

1. Введение 

Армирование железобетонных конструкций (ЖБК) ферромагнитной арматурой ши-

роко применяется при возведении строительных сооружений. При этом количество уста-

навливаемой арматуры регламентируется отношением общей длины сечения рабочей арма-

туры к сечению бетонной части конструкции. В зависимости от назначения конструкции 

коэффициент принимается равным от 0,5 до 2 % при использовании гибкой арматуры (т. е. 

проволочной, диаметром 0,4–0,9 мм) и более 3 % при жесткой арматуре периодического 

профиля (1,0 см и более). Однако при образовании на поверхности конструкций трещин 

или при их длительной эксплуатации неизбежно происходит уменьшение эффективного 

диаметра рабочей арматуры, обусловленное коррозионным процессом. Это приводит  

к снижению прочности ЖБК, а следовательно, и к уменьшению ее эксплуатационной 

надежности. Поэтому требуется периодически контролировать арматуру во избежание не-

желательных последствий разрушения железобетонных конструкций [1–7]. Одним из спо-

собов такого контроля является электромагнитный неразрушающий контроль, широко 

применяемый в современной дефектоскопии.  

Особенностью такого контроля является односторонний доступ к ЖБК. Устройство 

для контроля арматуры приходится локально перемещать по относительно плоской поверх-

ности каркасно армированной конструкции и диагностировать рабочее состояние арматуры, 

залегающей на глубине 2–6 сантиметров и более от ее поверхности. При активном контроле 

металлическую арматуру необходимо намагничивать (или перемагничивать) зондирующим 

полем и измерять возникающее в арматуре магнитное поле рассеяния. Для этого применяют 

поисковую аппаратуру с накладным преобразователем (датчиком) [8, 9]. Такой преобразова-
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тель локально намагничивает исследуемый объект полем, направленным к его поверхности, 

и фиксирует в качестве сигнала переизлученное магнитное поле арматуры ЖБК. 

 

 

 Рис. 1. Схема работы бетона и арматуры в разных участках железобетонной конструкции 

под нагрузкой: 1 – ферромагнитная арматура 

В нашем случае исследуемая арматура представляет собой ферромагнитный цилин-

дрический стержень. Его локальная магнитная проницаемость в сечении диаметра всего 

лишь в два раза превышает проницаемость в условиях сформированного защитного слоя бе-

тона и не подходит для достоверной оценки. Такую арматуру необходимо намагничивать 

вдоль ее длины. Для этого используют накладные преобразователи с магнитным подковооб-

разным ярмом [10]. Однако расстояние между полюсами (башмаками) ярма такого преобра-

зователя должно быть по крайней мере не меньше глубины расположения объекта контроля, 

в нашем случае – арматурного стержня. Использование в испытательном приборе столь гро-

моздкого и тяжелого ферромагнитного ярма совершенно неприемлемо, поскольку поисковый 

преобразователь должен быть достаточно легким и компактным, позволяющим перемещать 

его вручную одним оператором на значительных высотах.  

2. Основная часть 

Один из вариантов решения такой задачи заключается в разработке и применении 

плоских прямоугольных рамочных катушек. Они отстоят друг от друга на расстоянии, соиз-

меримом с глубиной залегания арматуры. Их перемещают вручную вдоль поверхности объ-

екта контроля. Благодаря встречному включению катушек обеспечивается перемагничивание 

арматуры вдоль ее длины. Вследствие конечности расстояния между полюсами намагничи-

ваемого участка арматуры восприятие его поля рассеяния, ориентированного вдоль ее дли-

ны, не является проблемой. Такой преобразователь представлен на рис. 2. 

Намагничивающие катушки 1 и 2 с расстоянием l между их центрами, а также прием-

ник поля переизлучения 4 расположены в одной плоскости и могут поступательно переме-

щаться по поверхности контролируемого объекта вдоль арматуры 3 на расстоянии Z от него. 

При этом ось максимальной чувствительности приемника 4 ориентирована вдоль плоскости 

объекта контроля и вдоль линии, соединяющей намагничивающие катушки 1 и 2. 

Намагничивающие катушки соединены последовательно, так чтобы создаваемые ими 

магнитные поля Н1 и Н2 были ориентированы поперек плоскости объекта контроля и имели 

противоположные направления. В таком случае в месте расположения контролируемой ар-

матуры образуется магнитное поле Нm, ориентированное вдоль его длины. Под действием 

этого поля участок арматуры, ограниченный проекциями катушек 1 и 2, намагничивается 

вдоль ее длины, и вокруг него возникает вторичное магнитное поле Нs, несущее информа-

цию об электромагнитных характеристиках материала арматуры 3. Это поле воспринимается 

приемником магнитного поля 4 и обрабатывается электронной схемой поискового устрой-

ства. Указанная конфигурация элементов устройства обеспечивает минимальное воздействие 

магнитного поля намагничивающих катушек на приемник 4, облегчая выделение полезного 

сигнала.  
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Рис. 2. Первая (1) и вторая (2) намагничивающие катушки; арматура (3);  

приемник поля переизлучения арматуры (4) 

Рассмотрению перспектив применения данной модели устройства для экспресс-

диагностики коррозионного состояния арматуры железобетонных конструкций и других ме-

таллических изделий (труб и т. д.) посвящена данная статья. 

3. Численное моделирование устройства 

Аналитическое рассмотрение процесса намагничивания объекта контроля в данной кон-

фигурации контрольного устройства связано с определенными трудностями. В частности, со 

значительной неоднородностью магнитного поля, воздействующего на локальный участок кон-

тролируемого стержня со стороны намагничивающих катушек и сложностью расчета напряжен-

ности поля этого участка, воспринимаемого сенсором магнитного поля устройства. В данной 

работе выполнялось численное моделирование работы контрольного устройства в программном 

пакете ELCUT отечественной разработки [9, 10]. В пакете моделируются двухмерные задачи – 

плоские или круговые осесимметричные. Здесь применено осесимметричное моделирование. 

Объемное изображение компьютерной модели показано на рис. 3. На этом рисунке 

изображены намагничивающие катушки 1 и 2, соответствующие рис. 2. Они представлены 

пáрами круговых витков с токами одинаковой силы, текущими в указанных стрелками 

направлениях. Намагничивающие поля от этих витков действуют на размещенную на оси 

симметрии системы контролируемую арматуру 3 (согласно рис. 2) в указанных на рисунке 

направлениях. Поле рассеяния намагниченной таким способом арматуры вычисляется на ци-

линдрической поверхности, опирающейся на круговые витки с током. 

 

 

Рис. 3. Модель намагничивающей системы, принятая для численного моделирования 
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Радиусы круговых витков компьютерной модели были приняты равными 250 мм,  

а силы текущих по ним токов заданы равными одному амперу. Рассматривалась линейная 

задача, и поэтому силы токов заданы произвольно. С учетом принципа суперпозиции не-

трудно пересчитать напряженность и индукцию полей, возникающих в модели, примени-

тельно к представленному на рис. 2 устройству, рассматривая ширину намагничивающих 

катушек 1 и 2 как часть окружности намагничивающего витка и считая их не совсем плоски-

ми. Полями, создаваемыми частями катушек и ориентированными вдоль намагничиваемого 

стержня, можно пренебречь, поскольку они взаимно компенсируются. 

4. Результаты численного моделирования 

Прежде всего необходимо выяснить, как влияет расстояние l между серединами пар 

намагничивающих витков (база) на топографию магнитных полей в системе (рис. 4). Рассто-

яние между витками в каждой паре было задано равным 150 мм. Диаметр арматуры соответ-

ствовал 20 мм, а относительная магнитная проницаемость его материала μ задавалась равной 

100 или 1000. 

 

 

Рис. 4. Основные размеры устройства, принятые для моделирования 

На рис. 5 представлен скан изображения, иллюстрирующего результат моделирования 

в пакете ELCUT. Зеленым цветом изображена контролируемая арматура. В точке N вычисля-

ется ее поле рассеяния. 

 

 

Рис. 5. Скан результатов численного моделирования 

На рис. 6 представлены вычисленные моделированием зависимости напряженности 

намагничивающего образец поля Hm от продольной координаты Z, отсчитываемой от центра 

симметрии системы при разных задаваемых значениях базы l, то есть от расстояния между 

центрами пар намагничивающих витков. На этом рисунке, а также на последующих рис. 7, 8 и 9 

красные линии соответствуют значению l = 200 мм, синие – l = 350 мм,  зеленые – l = 500 мм. 

Как видим, после значения l = 350 мм амплитуда зависимости намагничивающего поля от 

абсолютного значения координаты Z прекращает нарастать, а сама кривая зависимости 

упрощается и расширяется вдоль длины арматуры. Расстояния между точками перехода 

намагничивающего поля через ноль составляют 314, 405 и 517 мм при l, равных 200, 350 и 
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500 мм соответственно. Вместе с тем видно, что при изменении базы l в 2,5 раза максимум 

напряженности намагничивающего арматуру поля изменился всего на 13 %.  

 

 

Рис. 6. Напряженность поля, намагничивающего арматуру, в зависимости  

от расстояния от центра системы 

На рис. 7 и 8 представлены аналогичные зависимости индукции в намагничиваемой 

арматуре от продольной координаты Z при разных значениях базы l.  

Рис. 6 соответствует относительной магнитной проницаемости материала арматуры  

μ = 100, а рис. 7 – μ = 1000. Диаметр прута D = 20 мм.  

 

 

Рис. 7. Распределение индукции по длине ферромагнитной арматуры  

при проницаемости материала, равной 100  

 

Рис. 8. Распределение индукции по длине ферромагнитной арматуры при проницаемости  

материала, равной 1000  

Как и для случая намагничивающего поля, максимумы индукции в арматуре измени-

лись не более чем в полтора раза, то есть выбор величины базы не очень критичен. 

Из рисунков видно, что расстояния между точками перехода индукции через ноль за-

метно превышают расстояния между точками смены полярности намагничивающего поля 

при всех трех значениях базы l, а максимумы кривых выросли немногим больше чем в два 
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раза при росте проницаемости на порядок. Очевидно, здесь сказывается влияние размагни-

чивающего действия локальных магнитных полюсов в арматуре. 

На рис. 9 представлены результаты моделирования поля рассеяния ферромагнитной 

арматуры Hs в точке N, обусловленного действием вдоль него продольной компоненты поля 

Hm пар намагничивающих витков по рис. 3, при разных значениях базы l. Диаметр арматуры 

равнялся 20 мм, а относительная магнитная проницаемость ее материала была задана равной 

100 или 1000. Красным цветом на рисунке изображены результаты моделирования, соответ-

ствующие l, равной 200 мм, синим – 350 мм и зеленым – 500 мм. Видно, что с ростом прони-

цаемости материала арматуры сигнал от него растет, хотя и непропорционально, а начиная  

с базы в 350 мм практически не зависит от нее. Получается, что увеличивать базу l (а значит, 

габариты устройства до значений более 500 мм) в данном случае нецелесообразно. Вполне 

можно ограничиться базой в 350 мм. 

 

 

Рис. 9. Поле рассеяния ферромагнитной арматуры в точке N при диаметре прута 20 мм 

На рис. 10 приведены полученные моделированием графики зависимости поля рассе-

яния арматуры Hs от ее диаметра D. База l  моделируемого устройства равнялась 500 мм. Ко-

ричневая кривая соответствует стержню с проницаемостью μ материала, равной 100, а лило-

вая – 1000.  

 

 

Рис. 10. Сигнал от арматуры в точке N в зависимости от его диаметра D 

Видно, что сигнал Hs от ферромагнитного образца монотонно нарастает с ростом его 

диаметра D, но в значительной степени зависит и от проницаемости его материала μ. 

Можно заметить, что при малых значениях проницаемости материала арматуры гра-

дуировочная кривая близка к параболической, в то время как при больших значениях μ она 

близка к линейной. Такое различие можно объяснить изменением соотношения между про-
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ницаемостью материала арматуры и проницаемостью, зависящей от формы намагничиваемо-

го участка при изменении диаметра. 

Не подлежит сомнению, что сигнал Hs зависит и от расстояния Z, то есть от глубины 

размещения ферромагнитной арматуры под поверхностью проверяемой конструкции. 

Таким образом, мы убедились в принципиальной возможности контролировать изме-

нение длины и диаметра арматуры рассматриваемым электромагнитным устройством. 

5. Заключение 

Предложена модель поискового электромагнитного устройства для контроля кор-

розионного изменения диаметров арматуры в железобетонных конструкциях магнитным 

способом при одностороннем доступе. Выполнено численное моделирование предло-

женного устройства в магнитостатическом варианте. В результате  модельного исследо-

вания определены эффективные параметры, позволяющие оценить технические воз-

можности для практической реализации устройства. Достоинствами предложенного 

устройства являются его малая масса, малое энергопотребление и простота использова-

ния. Моделирование показало принципиальную возможность реализации предложенной 

конфигурации устройства для контроля изменения диаметров арматуры. Можно пред-

положить, что использование для намагничивания арматуры не постоянного, а перемен-

ного поля определенной частоты или нескольких частот одновременно повышает тех-

нические возможности данного устройства. 
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Defects of longitudinal tube welds identified by X-ray inspection are studied in order to  

determine possible causes of their occurrence and to assess the reliability of nondestructive testing 

results. Metallographic analysis shows that the base metal and weld metal meet the requirements of 

regulatory documents. The strength properties and the chemical composition conform to the  

standards. The contamination with non-metallic inclusions in the segregation streamers of the sheet 

extending to the edge and falling into the fusion zone was detected in X-ray photographs and  

incorrectly interpreted as a defect. This assumption is based on the correlation of X-ray patterns 

with the position of the grooves in the zones of the studied welded joints, but it ignores the results 

of studying by other nondestructive testing methods, and most importantly, it is not confirmed by 

metallographic studies. Neither were these defects found in the tubes during magnetic flaw  

detection by means of a UMD-101M device in the line of production of longitudinally electric-

welded tubes. Erroneous defect identification during X-ray inspection happens in tube making. The 

results of the study show the expediency of the integrated application of different testing methods 

for a reliable assessment of the quality of tubes or pipes of both small and large diameters. 

Keywords: weld, defect, testing methods, structure, metallography, chemical analysis 
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Исследование выявленных при рентгеновском контроле дефектов продольного свар-

ного шва труб было выполнено с целью определения возможных причин их возникновения, а 

также оценки достоверности результатов неразрушающего контроля. Металлографический 

анализ показал соответствие основного металла и сварного шва требованиям нормативных 

документов. Прочностные свойства и химический состав соответствуют стандартам. Загряз-

ненность неметаллическими включениями в ликвационных полосах листа, выходящих на 

кромку и попадающих в зону сплавления, была выявлена на рентгенограммах и некорректно 

интерпретирована как дефект. Данное предположение основано на корреляции картин рент-

геновских снимков с положением канавок в зонах исследованных сварных соединений, но 

оно не учитывает результаты исследований другими методами неразрушающего контроля, а 

самое главное ‒ не подтверждается металлографическими исследованиями. Также указанные 

дефекты не были обнаружены при магнитной дефектоскопии данных труб с помощью уста-

новки УМД-101М в технологической линии производства прямошовных электросварных 

труб. Ошибочная идентификация дефектов при рентгеновском контроле возникает при про-

изводстве труб. Результаты работы показывают целесообразность комплексного применения 

различных методов контроля для достоверной оценки качества труб как малого, так и боль-

шого диаметров. 

Ключевые слова: сварной шов, дефект, методы контроля, структура, металлография, хими-

ческий анализ 

1. Введение 

Проблема качественного и достоверного неразрушающего контроля (НК) продольных 

швов электросварных труб является острой и актуальной. Новизна проделанной работы со-

стоит в том, что в статье приведены новые данные, представляющие научный интерес, по-

скольку отражают недостатки применения только одного вида НК. Работа имеет научную  

и практическую значимость с точки зрения доказательства необходимости перепроверки до-

стоверности результатов НК продольных сварных швов, полученных рентгенографическим 

методом, другими высокоэффективными методами контроля, например магнитной дефекто-

скопией. 
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Работа имела целью:  

– произвести визуально-измерительный контроль (ВИК), металлографическое иссле-

дование сварного шва и основного металла, химический анализ и определить размеры обна-

руженных дефектов на образцах труб рентгенографическим методом;  

– подтвердить достоверность результатов применения неразрушающего магнитного 

контроля (МК) и доказать его эффективность; 

– показать целесообразность применения различных методов контроля.  

2. Объекты анализа и методы исследования 

Объектом исследования являлись образцы (темплеты длиной 200 мм) прямошовных 

электросварных (ВЧС) труб Ø 159×6,0 из стали марки 20 ГОСТ 1050-2013 [1], изготовленные 

по ГОСТ 10705-80 [2], в которых при рентгенографическом контроле предположительно бы-

ли обнаружены непровары и трещины в сварном шве, при этом сварные соединения выдер-

жали механические испытания на прочность. Кроме этого, указанные дефекты не были обна-

ружены при магнитной дефектоскопии данных труб с помощью установки магнитной дефек-

тоскопии УМД-101М в технологической линии производства прямошовных электросварных 

труб  [3–5]. 

Общий вид образцов труб, переданных для металлографических исследований, пока-

зан на рис. 1. Это два темплета из труб длиной 200 мм (образцы 1.2 и 2.2) и образец с макро-

шлифом, вырезанный из темплета 1.5. Рентгеновский контроль (РК) ‒ самый распространен-

ный метод контроля сварного соединения. Верная интерпретация полученных результатов 

необходима для оценки размеров и принятия решения об отбраковке [6, 7]. В работах [8, 9] 

отмечено, что ложная идентификация приводит к перебраковке. Дефектные места в сварном 

соединении, определенные по данным расшифровки рентгенограмм для темплета 1.2, демон-

стрирует схема (рис. 2). На темплете 2.2 проекции двух дефектных зон отмечены белым мар-

кером непосредственно на внешней поверхности сварного шва (рис. 1 в). На рис. 1 г пред-

ставлен общий вид образца с макрошлифом, подготовленным из темплета 1.5, демонстриру-

ющим дефекты в виде пор и трещины в основном металле. 

Места вырезки образцов из дефектных зон темплетов 1.2 и 2.2 для проведения метал-

лографического исследования, а также химического анализа основного металла труб показа-

ны на рис. 1 а, в. Рисунок 3 демонстрирует общий вид образцов, подготовленных для иссле-

дований. Образцам присвоены следующие номера: 

образец № 1 размером 20×30 мм вырезан из краевой зоны основного металла темплета 

1.2 для проведения химического анализа; 

образец № 2 размером 20×35 мм вырезан из краевой зоны основного металла темплета 

2.2 для проведения химического анализа; 

образец № 1.2-1 размером 20×40 мм вырезан из дефектной зоны темплета 1.2 на рас-

стоянии 38 мм от торца темплета; 

образец № 1.2-2 размером 25×45 мм вырезан из дефектной зоны темплета 1.2 на рас-

стоянии 100 мм от торца темплета.  

Объем проведенных лабораторных исследований включал: 

– визуально-измерительный контроль внешнего состояния образцов представленных 

труб с установлением корреляции положения дефектных зон с данными рентгеновских 

снимков;  

– определение химического состава материала труб (образцы № 1 и 2) методом спек-

трального анализа с использованием эмиссионного спектрометра «Аргон-5СФ»; 

– металлографические макро- и микроструктурные исследования дефектных зон 

сварных соединений и основного металла труб. Исследования проводились по шлифам, под-

готовленным в плоскости поперечных сечений дефектных зон сварных швов на образцах  

№ 1.2-1, 1.2-2‚ 2.2-1, 2.2-2 и 1.5 с использованием стереоскопического микроскопа «Цитоваль» и 
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металлографических микроскопов Neophot 21 и Neophot 32 (Carl Zeiss Jena, Германия, уве-

личение до 1000 крат). 

 

 

Рис. 1. Общий вид образцов труб, представленных для исследований:  

а – внешняя поверхность зоны сварного соединения темплета из трубы 1.2  

(белыми пунктирными линиями показаны сечения выборки образцов для металлографиче-

ского исследования); б – внутренняя поверхность зоны сварного соединения темплета  

из трубы 1.2; в – внешняя поверхность зоны сварного соединения темплета из трубы 2.2  

(белыми линиями показаны места выборки образцов для металлографического  

исследования); г – внутренняя поверхность зоны сварного соединения темплета трубы 2.2;  

д, е, ж, з – общий вид вырезанных образцов темплета 1.5 
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Рис. 2. Корреляция рентгеновских снимков с околошовными дефектами на внутренней  

поверхности сварных  соединений образцов труб: а – рентгеновский снимок зоны сварного 

соединения темплета из трубы 1.2; б – канавка на внутренней поверхности вдоль  

границы сварного соединения темплета трубы 1.2, коррелирующая с темной полосой  

на рентгенограмме; в – схема расположения трещины на внутренней поверхности сварного 

соединения темплета трубы 1.2; г – рентгеновский снимок зоны сварного соединения  

темплета из трубы 2.2; д, е – канавки на внутренней поверхности трубы вдоль границы  

сварного соединения темплета из трубы 2.2, коррелирующие с темными полосами  

на рентгенограмме  
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Рис. 3. Общий вид образцов, подготовленных для исследований:  

а – образцы темплета 1.2: № 1.2-1 и 1.2-2; б – образцы темплета 2.2: № 2.2-1 и 2.2-2 

Подготовка шлифов включала механическую шлифовку и полировку. Для выявления 

металлографической структуры использован 4 %-й раствор азотной кислоты в этиловом 

спирте. 

Феррито-перлитная структура оценивалась в соответствии с ГОСТ 5640-68  [10]  

и ГОСТ 8233-56 [11], размер ферритных зерен определялся в соответствии с ГОСТ 5639-82 

[12]. 

Оценка загрязненности металла неметаллическими включениями проводилась на не-

травленых шлифах образцов по ГОСТ 1778-70 [13] (метод Ш) при увеличении ×100. Допол-
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нительно проведен спектральный микроанализ состава включений образца № 1.5 на растро-

вом электронном микроскопе Quanta 200 с энергодисперсионным спектрометром EDAX для 

элементного анализа. 

3. Результаты исследования 

3.1 Визуально-измерительный контроль внешней и внутренней поверхностей исследуе-

мых образцов труб 

Визуально-измерительный контроль на внешней и внутренней поверхностях исследу-

емых образцов труб проводился с целью выявления дефектных зон, коррелирующих с кар-

тиной рентгеновских снимков. Общий вид исследуемых образцов представлен на рис. 1. Ко-

пии рентгеновских снимков с исследуемых образцов труб продемонстрированы на рис. 2. 

При визуальном обследовании и обследовании с помощью стереоскопического мик-

роскопа «Цитоваль» (увеличение до ×100) внешней поверхности зон сварных соединений на 

темплетах 1.2 и 2.2 каких либо дефектов (трещин, непроваров, раковин), уменьшающих тол-

щину стенки трубы за пределы допуска (более 10 %), не выявлено. На внутренней поверхно-

сти по всей длине темплетов в зоне сварных соединений имеются следы механической за-

чистки поверхности (после проведенной рентгеноскопии внутреннего грата), ориентирован-

ные перпендикулярно сварному шву. При этом вдоль границ снятого грата видны протяжен-

ные канавки, глубина которых переменна. В работах [14, 15] указано, что подобные дефекты 

могут влиять на несущую способность трубы. В сечениях образцов, подготовленных для ме-

таллографических исследований, глубина канавок не превышает 300 мкм, что находится в 

пределах допуска (10 %)‚ установленного ГОСТ 10705-80 [2], толщина стенок исследуемых 

труб составляет 6 мм. На темплете 1.2 канавка располагается с одной стороны сварного шва 

практически вдоль всей длины темплета, ее длина составляет 190 мм. На темплете 2.2 с двух 

сторон шва наблюдаются прерывистые канавки разной длины и ширины. Положение внеш-

них границ сварного шва в полосах остаточного грата выявлялось путем травления попереч-

ных срезов образцов. 

Обследование поверхностей представленного темплета из трубы 1.5 с зоной сварного 

соединения, подвернутого грубой зачистке торцевых поверхностей с последующим полным 

погружением в реактив для макротравления (10-процентный водный раствор азотной кисло-

ты), позволяет сделать выводы относительно отсутствия недопустимых дефектов в сварном 

шве представленного образца, аналогичные результатам обследований темплетов 1.2 и 2.2. 

На внутренней поверхности наблюдается канавка по границе снятого внутреннего грата. В 

основном металле образца, в центральной части сечения, наблюдается полоса строчечной 

сегрегации неметаллических включений ликвационной полосы, унаследованной от слитка, 

использованного для прокатки листов. Таким образом, результаты лабораторного визуально-

го контроля подтверждают результаты МК и опровергают результат РК.  

3.2. Определение элементного (химического) состава материала исследуемых образцов 

труб 

Результаты определения химического состава материала труб, проведенного на об-

разцах № 1 (темплет 1.2) и 2 (темплет 2.2) методом спектрального анализа на эмиссионном 

спектрометре «Аргон-5СФ», показали, что материал исследуемых образцов труб соответ-

ствует стали марки 20 по ГОСТ 1050-2013 [1]. В таблице представлено сравнение получен-

ных данных с ГОСТ 1050-2013 [1]. 
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Таблица  

Химический анализ основного металла 

Образец 
Химические элементы, % 

C Si Mn S P Cr Ni Cu As Al Fe 

№ 1 0,198 0,22 0,48 0,004 0,005 0,026 0,038 0,044 0,003 0,045 Осн. 

№ 2 0,174 0,22 0,49 0,005 0,004 0,030 0,033 0,042 0,001 0,041 Осн. 

Сталь 20, 

ГОСТ 

1050-88 

0,17‒

0,24 

0,17‒

0,37 

0,00‒

0,30 

0,00‒

0,04 

0,00‒

0,03 

≤0,25 ≤0,03 ≤0,03 ≤0,08 – Осн. 

3.3. Металлографический анализ структурного состояния сварных соединений и основ-

ного металла образцов исследуемых труб 

С помощью стереоскопического микроскопа «Цитоваль» при увеличении до 100 крат 

на поперечных шлифах темплетов 1.2 и 2.2 и образца 1.5 было проведено исследование 

структуры основного металла и зоны сварного соединения на предмет наличия внутренних 

трещин, непроваров, раковин и других недопустимых дефектов. В результате анализа струк-

тур недопустимые дефекты в исследованных объектах не обнаружены. 

Микроструктурное состояние основного металла и сварных соединений исследуемых 

труб показано на рисунках 4 и 5.  

Наблюдаемая феррито-перлитная структура горячекатаной стали 20 в сечениях иссле-

дуемых образцов неоднородна как по содержанию и размерам перлитных колоний (от 1 до 6 

баллов по ГОСТ 8233-56) [11], так и по состоянию ферритной фазы; направленности фер-

ритных зерен практически нет; в отдельных зонах наблюдается видманштеттова структура.  

В зоне сварного шва – феррит в равновесном (нормализованном) состоянии с размером зерен 

8‒10 баллов по ГОСТ 5639-82 [12]. Перлит зернистый, в виде крупных колоний, вытянутых 

вдоль границ стыкуемых кромок труб. Структура металла околошовной зоны одной из кро-

мок шва темплетов 1.2 и 1.5 сорбитообразная. Структурные исследования подтверждают ре-

зультаты, полученные при МК и ВИК. Таким образом, структурные исследования опровер-

гают данные РК. Ложная идентификация дефекта при РК указывает на необходимость ком-

плексного применения различных методов дефектоскопии на производстве и при строитель-

ных работах. 

Неоднородность фазового состава металла образцов характеризуется ликвационными 

полосами, обогащенными сегрегациями мелких и крупных простых и сложных неметалличе-

ских оксидных включений (корунда, шпинелей), вытянутых вдоль направления прокатки  

и частично входящих в металл зоны сплавления, что, несомненно, влияет на качество свар-

ного соединения [16–20]. В отдельных зонах металла труб наблюдаются глобули силикатных 

включений. На рис. 6 укрупненно показаны неметаллические включения, наблюдаемые  

в ликвационной полосе образца 1.5. 
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Рис. 4. Микроструктура основного металла (сталь 20) исследуемых образцов труб:  

а – нетравленый шлиф, загрязненность оксидными включениями; б – неоднородная  

горячекатанная феррито-перлитная структура, ликвационные полосы с сегрегациями мелких 

и крупных неметаллических оксидных включений (а, б – темплет 1.2); в – темплет 2.2  
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Структура стали темплетов 1.2 и 2.2. аналогична. 

 

 

Рис. 5. Микроструктура сварных соединений исследуемых образцов труб:  

а, б – феррито-перлитная структура стали 20 в сварном шве на темплете 2.2;  

в, г – сварной шов на темплете 1.5; д – зона сплавления на темплете 1.2 
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Рис. 6. Элементный состав неметаллических частиц в ликвационной полосе образца 1.5 

(Quanta 200, энергодисперсионный спектрометр EDAX) 

Общая загрязненность основного металла и металла в зонах сварного шва исследуе-

мых труб составляет 3 балла и более по ГОСТ 1778-70 [13]. В отдельных зонах загрязнен-

ность неметаллическими включениями превышает 5 баллов по ГОСТ 1778-70 [13].  

4. Заключение 

При визуальном обследовании и обследовании с помощью стереоскопического мик-

роскопа (увеличение до ×100) внешней поверхности зон сварных соединений труб каких-

либо дефектов (трещин, непроваров, раковин), выводящих толщину стенок труб за пределы 

допуска (более 10 %), не выявлено. Наблюдаемые канавки вдоль границ сварных швов внут-

ренней поверхности труб, образованные наплывами внутреннего грата под стенкой труб, при 

рентгенографическом контроле были интерпретированы как дефекты сварного шва. Очевид-

но, данное ошибочное предположение основано на корреляции картин рентгеновских сним-

ков с положением канавок в зонах исследованных сварных соединений. По химическому со-

ставу основной металл исследованных образцов труб соответствует стали 20 по ГОСТ 1050-

2013 [1]. Структурное состояние сварного шва и зоны сплавления не обнаруживает дефектов, 

указывающих на нарушение технологии формирования ВЧС-шва. Результаты контроля элек-

тросварных труб радиографическим методом не подтверждаются результатами визуально-

измерительного контроля, металлографических исследований и магнитного контроля, по-

этому трубы признаны пригодными для промышленного применения.  

Результаты работы показывают целесообразность комплексного применения различ-

ных методов контроля для достоверного выявления имеющихся недопустимых дефектов. 
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