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Аннотация: На современных машиностроительных производствах все большее распространение получает со-

единение деталей посредством сварки трением как наиболее передовой производственный способ, отличающийся 

высокой производительностью, технологичностью, экономичностью и безопасностью и вместе с тем позволяющий 

получать высококачественные соединения из большого числа различных одноименных и разноименных металлов и 

сплавов. Несмотря на все эти преимущества, следует учитывать, что металл в процессе образования сварного соеди-

нения испытывает локальное термодеформационное воздействие, ввиду чего сварному соединению присущ гради-

ентный характер структуры и остаточных напряжений. Эти факторы оказывают непосредственное влияние на рабо-

тоспособность и живучесть конструкции в условиях действия усталостных нагрузок, являющихся наиболее частой 

причиной разрушения деталей. В работе приведена оценка влияния послесварочного отпуска на циклическую долго-

вечность сварных соединений сталей 32Г2 и 40ХН, выполненных способом ротационной сварки трением. Проведе-

ны испытания лабораторных образцов со сварным соединением в условиях многоцикловой усталости на испыта-

тельной машине типа НУ с двухопорным креплением вращающегося образца при действии постоянного крутящего 

момента. Выполнена статическая обработка полученных результатов циклической долговечности. На основании 

металлографического анализа выявлены уязвимые места в сварных соединениях, в которых произошло зарождение  

и развитие трещин усталости в исходном состоянии и после отпуска. Приведены фрактограммы, иллюстрирующие 

механизм разрушения исследуемых образцов. Установлено влияние различных температурных режимов отпуска на 

циклическую долговечность исследуемых сварных соединений и характер их разрушения. Показано, что отпуск при 

температуре свыше 400 °С способствует ускорению разрушения в условиях воздействия усталостных нагрузок  

в связи с развитием процессов возврата и полигонизации в уязвимом участке зоны термомеханического влияния. 

Ключевые слова: ротационная сварка трением (РСТ); сварное соединение; многоцикловая усталость; цикличе-

ская долговечность; зона термомеханического влияния (ЗТМВ); механизм разрушения; 32Г2; 40ХН. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Проблема исследований усталостной прочности свар-

ных соединений бурильных труб, применяемых в гео-

логоразведочной отрасли, становится все более акту-

альной, так как требования к надежности данных труб 

возрастают в связи с ужесточением условий бурения за 

счет освоения новых месторождений, характеризую-

щихся большей глубиной залегания пород. Бурильные 

трубы для геологоразведки отличаются отсутствием 

высаженных частей (толщина стенки в зоне сварного 

соединения замковой части с телом трубы равна тол-

щине стенки трубы), что весьма затрудняет создание 

равнопрочных конструкций замковой части с телом 

трубы. Возникновение усталостных нагрузок на бу-

рильную трубу обусловлено воздействием знакопере-

менного изгибающего момента из-за искривления ство-

ла скважины и действием центробежных сил при вра-

щении колонны бурильных труб. Это, в свою очередь, 

вызывает научный интерес с позиции исследования 

механики и механизма разрушения сварного соедине-

ния, являющегося одним из наиболее уязвимых мест 

конструкции бурильной трубы. 

Присоединение замковой части к телу бурильной 

трубы традиционно осуществляется посредством рота-

ционной сварки трением (РСТ). Сварные соединения, 

выполненные фрикционными способами сварки, демон-

стрируют более высокие характеристики усталостной 
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прочности, чем сварные соединения, выполненные 

сваркой плавлением [1–3]. Характеристики усталостной 

прочности сварных соединений из аустенитной нержа-

веющей стали близки к характеристикам основного 

металла [4], а характеристики усталостной прочности 

сварных соединений из среднеуглеродистой стали  

с быстрорежущей сталью выше, чем основного металла 

среднеуглеродистой стали [5]. Образцы из ферритной 

нержавеющей стали AISI 409M, сваренные трением  

с перемешиванием, обладают более высоким усталост-

ным сроком службы, чем основной материал, и улуч-

шенной устойчивостью к распространению трещин [6]. 

Выявлено, что усталостная прочность существен-

ным образом зависит от остаточных напряжений. На 

примере исследования фрикционного сварного соеди-

нения низкоуглеродистой трубной стали установлено, 

что остаточные напряжения замедляют скорость роста 

усталостной трещины на всех уровнях амплитуды при-

ложенной интенсивности напряжений [7]. Перераспре-

деление и релаксация остаточных напряжений проис-

ходят по мере роста трещины, постепенно уменьшая их 

влияние [7]. В работах [8–10] показано, что на устало-

стные свойства сварных соединений из алюминиевых 

сплавов, выполненных сваркой трением с перемешива-

нием, существенным образом влияют остаточные на-

пряжения. Сжимающее остаточное напряжение задер-

живает рост трещины и увеличивает усталостную дол-

говечность сварного соединения, а остаточное напря-

жение растяжения ускоряет распространение трещины 

[11–13]. При этом места максимального остаточного 

растягивающего напряжения различны для разных со-

единений сплавов.  

Анализ источников позволил установить отсутствие 

прямых исследований усталостного поведения сварных 

соединений среднеуглеродистых сталей, выполненных 

ротационной сваркой трением. Неясна целесообраз-

ность проведения послесварочной термической обра-

ботки.  

Сталь 32Г2 является наиболее экономичным мате-

риалом для изготовления трубной продукции. При оп-

тимально подобранных режимах термической обработ-

ки она может обеспечивать группу прочности Л и М 

[14] согласно ГОСТ Р 50278-92. Сталь 40ХН является 

традиционным материалом для изготовления замковой 

части геологоразведочных бурильных труб стандарта 

ТБСУ [15]. 

В работе [16] показано, что отпуск сварных соеди-

нений сталей 32Г2 и 40ХН при температурах свыше 

500 °С способствует ускоренному разрушению образца 

со сварным соединением при испытании на одноосное 

растяжение при снижении прочностных свойств при-

мерно на 10 %. Однако исследования остаточных на-

пряжений данного сварного соединения свидетельст-

вуют о благоприятном воздействии послесварочного 

отпуска ввиду релаксации напряжений в сварном шве 

[17], что может положительно сказаться на усталостных 

характеристиках. Такая тенденция выявлена в исследо-

ваниях фрикционного сварного соединения низкоугле-

родистой стали [18]. 

Цель исследования – оценка влияния послесвароч-

ного отпуска на механическое поведение и механизм 

разрушения фрикционных сварных соединений сталей 

32Г2 и 40ХН, предназначенных для производства гео-

логоразведочных бурильных труб. 

 

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Фактический химический состав исследуемых мате-

риалов представлен в таблице 1. 

Сварка трением была произведена на сварочной 

машине Thompson-60 (Великобритания) по следующе-

му режиму: давление трения (разогрева) 60 МПа, дав-

ление проковки 130 МПа, частота вращения при разо-

греве 800 об/мин, заданная величина осадки 8 мм. Дан-

ный режим сварки способствует получению механиче-

ских свойств, сопоставимых с материалом стали 32Г2 

(таблица 2), и обеспечивает предел выносливости об-

разцов со сварным соединением без последующей тер-

мической обработки на уровне 0,43–0,47 от временного 

сопротивления стали 32Г2 [19]. 

Свариваемые трубные заготовки имели диаметр 

73 мм и толщину стенки 12 мм. Выбор указанного ти-

поразмера заготовок диктуется необходимостью изго-

товления сплошных цилиндрических образцов со свар-

ным соединением для проведения усталостных испыта-

ний, имеющих диаметр захватной части 7,5 мм. Образ-

цы для испытаний на усталость принадлежали типу II 

согласно ГОСТ 25502 и имели диаметр рабочей части  

5 мм, длину рабочей части 50 мм, диаметр захватной 

части 7,5 мм (рис. 1).  

Термическая обработка сварных заготовок осущест-

влялась в лабораторных условиях в муфельной печи 

SNOL при температурах 400, 500 и 600 °С с выдержкой 

в течение 1 ч и охлаждением на воздухе.  

Испытания на многоцикловую усталость проводили 

на испытательной машине типа НУ с двухопорным 

креплением вращающегося образца при действии по-

стоянного крутящего момента. Такая схема нагружения 

позволяет выявить наиболее слабые участки зоны свар-

ного соединения, так как нагрузка распределяется рав-

номерно по всей длине рабочей части образца. Схема 

испытательной машины приведена на рис. 2. Нагрузка 

 

 

 
Таблица 1. Химический состав материала тела бурильной трубы и замковой части 

Table 1. Chemical composition of the material of the drilling pipe body and the pull end 

 

 

Материал С Mn Si S P Cr Ni Cu Mo 

32Г2 (тело трубы) 0,32 1,38 0,24 0,002 0,007 0,09 0,11 0,14 0,02 

40ХН (замковая часть) 0,37 0,58 0,28 0,005 0,006 0,54 1,11 – 0,07 
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Таблица 2. Механические свойства сталей 32Г2 и 40ХН, а также сварного соединения на их основе,  

полученные при испытании на статическое растяжение 

Table 2. Mechanical properties of 32G2 and 40HN steels and the welded joint  

on their base produced during static tension tests 

 

 

Характеристика образца* σ0,2, МПа σВ, МПа δ5, % 

Основной металл 32Г2 774–792 878-905 14,3–14,9 

Основной металл 40ХН 788–806 972–994 15,0–15,1 

Сварное соединение 769–788 874–889 10,0–10,1 

*Образцы для механических испытаний на растяжение как материала тела трубы, так и сварного соединения выполнены 

в соответствии с ГОСТ 10006-80 «Трубы металлические. Методы испытания на растяжение». 

 

 

 

 
 

 

Рис. 1. Образец со сварным соединением, предназначенный для усталостных испытаний 

Fig. 1. Specimen with welded joint used for fatigue tests 

 

 

 

 
 

 
Рис. 2. Машина для испытаний вращающегося образца под действием постоянного крутящего момента:  

1 – образец; 2, 3 – захваты шпинделей; 4, 5 – серьги, передающие усилие к образцу; 6 – счетчик;  

7 – электродвигатель; 8 – контакт для автоматического отключения двигателя в случае поломки образца 

Fig. 2. The machine for testing a revolving specimen under the action of even twisting moment:  

1 – specimen; 2, 3 – spindle grabs; 4, 5 – links transmitting the loads to a specimen; 6 – counter device;  

7 – electric motor; 8 – a contact for engine automatic disconnection in the case of the specimen fracture 
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на образец обеспечивается непосредственно сменными 

грузами. Как видно из эпюры изгибающих моментов, 

средний рабочий участок образца испытывает чистый 

изгиб. В процессе испытаний воспроизводится симмет-

ричный цикл нагружения с постоянными амплитудны-

ми значениями напряжений при синусоидальной форме 

цикла. Коэффициент асимметрии цикла R=−1. Частота 

вращения образца составила 3000 об/мин. Число прой-

денных циклов регистрировалось счетчиком. 

В ходе испытаний определялся параметр цикличе-

ской долговечности сварных соединений в исходном 

состоянии и после проведения отпуска при одном уровне 

амплитуды максимальных напряжений σа=485 МПа. Ис-

пытывалось по 15 образцов сварных соединений в ис-

ходном состоянии и после различных температур от-

пуска. Обработку результатов испытаний и построение 

кривых распределения долговечности осуществляли по 

методике, представленной в ГОСТ 25502. 

Для определения фронта распространения трещи-

ны относительного сварного стыка были проведены 

металлографические исследования поперечного се-

чения разрушенных образцов со сварным соединени-

ем в исходном состоянии и после отпуска при темпе-

ратуре 600 °C с использованием оптического микро-

скопа Nicon ECLEPSE MA 10. Твердость измеряли на 

приборе HVS-1000 при нагрузке 2 Н. Фрактографи-

ческий анализ испытанных образцов осуществляли 

на сканирующем электронном микроскопе JEOL 

JSM-6460LV. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ  

В таблице 3 приведены результаты усталостных ис-

пытаний исследуемых образцов. Полученные кривые 

распределения долговечности представлены на рис. 3. 

Статистические характеристики экспериментальных 

данных долговечности указаны в таблице 4. 

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Анализируя полученные результаты, можно сказать, 

что в исходном состоянии и после отпуска сварных 

соединений при температуре 400 °С циклическая дол-

говечность образцов находится на одном уровне, о чем 

наглядно свидетельствует доверительный интервал ма-

тематического ожидания логарифма данной величины. 

При этом при отпуске при температуре 400 °С наблю-

дается наименьший разброс полученных значений дол-

говечности, что, возможно, связано с частичным сняти-

ем остаточных напряжений. 

 

 

 
Таблица 3. Результаты усталостных испытаний сварных образцов в сочетании сталей 32Г2 и 40ХН  

в исходном состоянии после сварки и после отпуска при различных температурах при σа=485 МПа 

Table 3. The results of fatigue tests of welded specimens in the combination of 32G2 and 40HN steels in the initial state  

after welding and after tempering at different temperatures at σа=485 MPa 

 

 

№ 
Без отпуска Отпуск 400 °С Отпуск 500 °С Отпуск 600 °С 

Число циклов до разрушения N, 106 

1 0,345 0,544 0,058 0,024 

2 0,399 0,596 0,115 0,045 

3 0,456 0,644 0,125 0,054 

4 0,524 0,869 0,245 0,062 

5 0,583 0,878 0,256 0,064 

6 0,644 0,899 0,324 0,066 

7 0,737 0,958 0,345 0,078 

8 0,957 0,987 0,354 0,084 

9 1,158 1,115 0,425 0,088 

10 1,234 1,245 0,438 0,092 

11 1,239 1,348 0,524 0,096 

12 2,337 10* 0,536 0,111 

13 10* 10* 0,689 0,128 

14 10* 10* 0,742 0,134 

15 10* 10* 0,758 0,142 

*Образцы не разрушились. 
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Рис. 3. Кривые распределения долговечности образцов со сварным соединением сталей 32Г2 и 40ХН  

в исходном состоянии и после отпуска при различных температурах (σа=485 МПа) 

Fig. 3. Durability distribution curves of specimens with welded junction of 32G2 and 40HN steels in the initial state  

after welding and after tempering at different temperatures (σа=485 MPa) 

 

 

 
Таблица 4. Статистические характеристики экспериментальных данных долговечности  

фрикционных сварных соединений сталей 32Г2 и 40ХН, полученных  

при испытаниях на многоцикловую усталость при σа=485 МПа 

Table 4. Statistical characteristics of experimental data on durability of frictional welded joints  

of 32G2 and 40HN steels obtained during high-cycle fatigue tests at σа=485 MPa 

 

 

Состояние  

образца 

Выборочное  

среднее Nlg  

Дисперсия 

S2 

Доверительный интервал  

для математического ожидания а  

при вероятности 90 % 

Доверительный интервал  

для генеральной дисперсии σ2  

при вероятности 90 % 

Исходный 5,88 0,060 5,75˂а˂6,01 0,025˂σ2˂0,144 

Отпуск 400 °С 5,95 0,016 5,88˂а˂6,02 0,008˂σ2˂0,041 

Отпуск 500 °С 5,27 0,104 5,12˂а˂5,42 0,061˂σ2˂0,221 

Отпуск 600 °С 4,63 0,041 4,54˂а˂4,72 0,024˂σ2˂0,087 

 

 

 

С повышением температуры отпуска циклическая 

долговечность образцов снижается. При отпуске при 

600 °С ее значения существенно уступают значениям 

долговечности сварного соединения в исходном со-

стоянии. При этом разброс полученных значений неве-

лик по сравнению с исходным состоянием при доста-

точно узком доверительном интервале генеральной 

дисперсии. 

Таким образом, можно с достоверной вероятностью 

заключить, что отпуск сварных соединений сталей 32Г2 

и 40ХН свыше температуры 400 °С способствует сни-

жению усталостной прочности данных сварных соеди-

нений. 

Рассмотрим микроструктурные особенности разру-

шенных образцов сварных соединений (рис. 4). Рис. 4 a 

наглядно демонстрирует, что зарождение и развитие 

трещины исходного образца наблюдается на перифе-

рийных участках зоны термомеханического влияния 

(ЗТМВ) стали 32Г2 на расстоянии 3,23 мм от сварного 

стыка. Данные области характеризуются образованием 

мелкодисперсной феррито-цементитной смеси в ре-

зультате процессов динамической рекристаллизации, 

развивающихся в приконтактных областях заготовок 

при сварке [20]. Зарождение и развитие трещины в об-

разце сварного соединения, подвергнувшемся отпуску 

при 600 °С, наблюдается в участках, находящихся на 

расстоянии 1,77 мм от сварного стыка, при этом в мик-

роструктуре выявляется характерная полосчатость, 

обусловленная структурной наследственностью горяче-

катанной трубной заготовки стали 32Г2.  

Рассмотрим характер распределения микротвердо-

сти исследуемых образцов (рис. 5). В исходном состоя-

нии сварное соединение характеризуется значительной 

структурной неоднородностью, вызванной образовани-

ем закалочных структур привариваемых сталей в при-

контактных зонах, что повлекло за собой повышенные 

значения твердости в этих областях (415–460 HV 0,2  

в стали 40ХН и 277–358 HV 0,2 в стали 32Г2). Наряду  
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a 

 

b 

Рис. 4. Микроструктура разрушенных образцов сварных соединений после испытаний на циклическую долговечность: 

a – сварной образец без термической обработки (N=0,957∙106 циклов); 

b – сварной образец после отпуска при температуре 600 °С (N=0,066∙106 циклов) 

Fig. 4. The microstructure of fractured specimens of welded joints after cyclic life tests: 

a – welded specimen without thermal treatment (N=0.957∙106 cycles); 

b – welded specimen after tempering at the temperature of 600 °С (N=0.066∙106 cycles) 

 

 

 

с упрочненными участками на периферийных участках 

ЗТМВ обеих сталей наблюдается разупрочнение по 

сравнению с основным металлом привариваемых мате-

риалов. ЗТМВ стали 32Г2 характеризуется наименьшей 

микротвердостью разупрочненного участка в диапазоне 

224–246 HV 0,2 (микротвердость основного металла 

стали 32Г2 находится на уровне 272–288 HV 0,2). 

Отпуск сварного соединения при температуре 

600 °С способствовал как снижению микротвердости 

упрочненных участков вблизи сварного стыка, так и до-

полнительному разупрочнению периферийных участ-

ков ЗТМВ. Это объясняется распадом термодинамиче-

ски неустойчивых закалочных структур в приконтакт-

ных зонах, а также развитием процессов возврата и по-

лигонизации по всей протяженности ЗТМВ. Минималь-

ные значения микротвердости в диапазоне 202–215 HV 

отмечаются в ЗТМВ стали 32Г2. Вблизи этих участков  

и произошло образование и развитие трещины усталости. 

Полученные результаты согласуются с ранее прове-

денными исследованиями при испытании сварных со-

единений сталей 32Г2 и 40ХН на статическое одноос-

ное растяжение. Было установлено, что отпуск сварных 

соединений данного сочетания сталей способствует 

снижению деформационной способности образца в це-

лом и смещению места разрушения ближе к сварному 

стыку по сравнению с исходным состоянием [16]. 

Фрактографические особенности разрушенных об-

разцов представлены на рис. 6 и рис. 7. Анализируя 

полученные фрактограммы, можно отметить иден-

тичный характер усталостных изломов исследуемых 
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Рис. 5. Распределение микротвердости в исследуемых образцах сварных соединений сталей 32Г2-40ХН  

после испытаний на многоцикловую усталость:  

1 – сварной образец без термической обработки (N=0,957∙106 циклов); 

2 – сварной образец после отпуска при температуре 600 °С (N=0,066∙106 циклов) 

Fig. 5. Microhardness distribution in test specimens of welded joints of 32G2-40HN steels after high-cycle fatigue tests:  

1 – welded specimen without thermal treatment (N=0.957∙106 cycles); 

2 – welded specimen after tempering at the temperature of 600 °С (N=0.066∙106 cycles) 

 

 

 

образцов, выявляемый при небольшом увеличении.   

В обоих случаях изломы характеризуются наличием на 

их поверхности характерных усталостных зон, которые 

отражают стадийность усталостного разрушения: зону 

стабильного роста трещины (позиция 1), зону ускорен-

ного роста трещины (позиция 2) и зону окончательного 

долома (позиция 3). 

При подробном исследовании каждой из зон при 

большем увеличении видно, что вблизи очага разруше-

ния зоны стабильного роста трещины изломы иссле-

дуемых образцов имеют схожее строение. Поверхность 

этой зоны гладкая, притертая в результате наклепа, вы-

зываемого повторяющимися нажатиями двух поверх-

ностей (рис. 6 b, рис. 7 b). В изломе образца сварного 

соединения без отпуска в микрорельефе достаточно 

отчетливо выявляются характерные усталостные бо-

роздки, в то время как у отпущенного образца наблю-

дается более сглаженный микрорельеф. 

Зона ускоренного роста трещины образована транс-

кристаллитным разрушением (рис. 6 c, рис. 7 c). В обо-

их образцах иногда встречаются мелкие вторичные 

трещины, перпендикулярные направлению роста маги-

стральной трещины, которые образуются в материале  

в результате локальной релаксации напряжений. Одна-

ко трещины неветвящиеся, что характерно для вязких 

материалов. Микрорельеф сварного соединения в этой 

зоне представлен фасетками квазискола со слаборазли-

чимыми усталостными бороздками. Такой микрорельеф 

отличается хорошо развитой пластической деформацией. 

Существенных отличий в микрорельефе сравниваемых 

образцов не выявлено. 

Зона долома в обоих образцах представляет собой 

совокупность ямок, вытянутых в направлении разруше-

ния (равноосные ямки и ямки сдвига) (рис. 6 d, рис. 7 d). 

Таким образом, финал разрушения в обоих образцах 

происходит полностью по вязкому механизму. 

Резюмируя вышеприведенный фрактографический 

анализ, можно заключить, что существенных отличий  

в механизме разрушения образца после сварки и после 

отпуска при 600 °С не выявлено. Характер разрушения 

смешанный, сочетающий в себе как элементы хрупко-

го, так и вязкого разрушения. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

1. Послесварочный отпуск сварного соединения ста-

лей 32Г2 и 40ХН, выполненного способом РСТ, при тем-

пературе свыше 400 °С способствует ускорению разру-

шения в условиях воздействия усталостных нагрузок. 

2. Снижение циклической долговечности с повыше-

нием температуры отпуска исследуемого сочетания ста-

лей связано с дополнительным разупрочнением ЗТМВ 

в результате развития процессов возврата и полигони-

зации структуры, образованной в процессе термомеха-

нического воздействия при сварке. 

3. Наиболее уязвимым местом зоны сварного соеди-

нения исследуемого сочетания сталей является ЗТМВ 

стали 32Г2. При этом в результате послесварочного
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Рис. 6. Фрактограммы сварного образца сталей 32Г2-40ХН  

после испытаний на усталость (N=0,957∙106 циклов до разрушения): 

a – макрофрактограмма; b – зона стабильного роста трещины;  

c – зона ускоренного роста трещины; d – зона долома 

Fig. 6. Fractographs of welded joint of 32G2-40HN steels  

after fatigue tests (N=0.957∙106 cycles until fracture): 

a – macrofractograph; b – crack stable growth zone; c – crack accelerated growth zone; d – rupture area 
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Рис. 7. Фрактограммы сварного образца сталей 32Г2-40ХН  

после испытаний на усталость (N=0,066∙106 циклов),  

подвергнутому отпуску при температуре 600 °С:  

a – макрофрактограмма; b – зона стабильного роста трещины; 

c – зона ускоренного роста трещины; d – зона долома 

Fig. 7. Fractographs of welded specimen of 32G2-40HN steels  

after fatigue tests (N=0.066∙106 cycles) subjected to tempering  

at the temperature of 600 °С: a – microfractograph;  

b – crack stable growth zone; c –crack accelerated growth zone; d – rupture area 
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нагрева место зарождения и развития трещины уста-

лости смещается ближе к сварному стыку ввиду увели-

чения протяженности разрупрочненной зоны. 

4. По результатам фрактографического анализа уста-

новлено отсутствие существенных различий в механиз-

мах усталостного разрушения образца после сварки  

и после отпуска при 600 °С. 

5. Послесварочная термическая обработка сварных 

соединений сталей 32Г2 и 40ХН, выполненных спо-

собом РСТ, не требуется, так как она способствует сни-

жению усталостной прочности конструкции со свар-

ным соединением. 
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Abstract: At modern mechanical facilities, the friction-welded joints are getting widespread as the most advanced pro-

duction technique characterized by high efficiency, processability, cost-effectiveness, and safety. Moreover, it allows pro-

ducing high-quality joints of a large number of different analogous and opposite metals and alloys. Despite all these  
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advantages, one should consider that metal, in the process of welded joint formation, suffers a local thermo-deformational 

effect, which causes the gradient nature of the structure and residual strains of a welded joint. These factors directly influ-

ence the structure’s working ability and durability under fatigue loads, which are the most common cause for parts failure. 

The paper contains the assessment of the post-weld tempering influence on the cyclic life of welded joints of 32G2 and 

40HN steels produced using the rotational friction welding technique. The authors tested laboratory specimens with weld-

ed joints under the high-cycle fatigue using the simulation machine with the two-point fastening of a revolving specimen 

under the action of even twisting moment. The study involved the statistical processing of the obtained results of cyclic 

life. Based on the metallographic analysis, the authors identified the weak points in welded points where the fatigue cracks 

initiation and progress occurred in the initial state and after tempering. The paper presents the fractographs illustrating  

the fracture mechanism of specimens under the study. The authors identified the influence of different tempering tempera-

ture modes on the cyclic life of the studied welded joints and the nature of their fracture. The study shows that tempering 

at the temperature over 400 °C promotes fracture acceleration under the effect of fatigue loads due to the development of 

return and polygonization processes in the vulnerable area of the thermomechanical action zone.  

Keywords: rotational friction welding (RFW); welded joint; high-cycle fatigue; cyclic life; thermomechanical effect 

zone (TMEZ); fracture mechanism; 32G2; 40HN. 
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Аннотация: Структура полимерных композиционных материалов (ПКМ) позволяет добиться высоких показа-

телей механических свойств, но в то же время сильно чувствительна к образованию внутренних дефектов. Поэто-

му при проектировании, изготовлении изделий и оценке их надежности в условиях эксплуатации большое внима-

ние уделяется методам неразрушающего контроля, среди которых для исследования структурных изменений  

в материале при внешнем воздействии себя зарекомендовал метод акустической эмиссии (АЭ). Работа посвящена 

выявлению типовых повреждений в образцах стеклопластика, изготовленного из стеклоткани Т11-ГВС9 и свя-

зующего DION 9300 FR, в условиях циклического растяжения с использованием метода АЭ. В работе решалась 

задача выбора информативных параметров АЭ и использовался метод кластеризации для идентификации природы 

источников АЭ и кинетики их образования. Кластеризация выполнялась на основе метода самоорганизующейся 

картой Кохонена (SOM) по спектрам Фурье, рассчитанным для зарегистрированных в процессе циклических ис-

пытаний сигналов АЭ. На основании анализа пиковых частот полученных кластеров определялась их природа  

и рассчитывались периоды критического накопления. При характеризации источников АЭ также использовался 

анализ пиковых частот вейвлет-спектров, выполненный для различных уровней декомпозиции. Определение ста-

дий накопления повреждений образцов во время испытания выполнялось на основании использования материалов 

собственных исследований и исследований других авторов. Установлено, что по регистрации сигналов АЭ, иден-

тифицированных как нарушение адгезии, можно выявить начало разрушения материала, а по охарактеризованно-

му локальному образованию микроповреждений матрицы и излому волокон можно спрогнозировать разрушение 

ПКМ. 

Ключевые слова: ПКМ; стеклопластик; циклическое нагружение; АЭ. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Анализ акустической эмиссии (АЭ), генерируемой 

полимерным композиционным материалом (ПКМ) при 

его нагружении, зачастую представляет собой нетриви-

альную задачу. Сложная структура наполнителя и меж-

фазные взаимодействия с матрицей связующего харак-

теризуют образование в материале различных типов 

повреждений, их последовательности и комбинаций, 

что оказывает влияние на регистрируемые и расчетные 

параметры.  

Многие модели разрушения слоистых пластиков ос-

новываются на статическом растяжении или изгибе  

и могут быть использованы для определения доми-

нантных типов повреждений и их дальнейшей класси-

фикации по параметрам АЭ. Однако, когда заранее 

сложно оценить процессы разрушения, как в случае 

усталостного механического нагружения, применение 

нашли алгоритмы кластеризации параметров АЭ. 

Для описания зарегистрированной АЭ наиболее час-

то применяются такие параметры, как амплитуда, время 

нарастания и длительность сигнала, энергия, медианная 

и пиковые частоты [1–3]. В работе [4] показана эффек-

тивность идентификации повреждений полимерного 

композита по пиковой частоте регистрируемых сигна-

лов АЭ, подтверждаемая результатами микроскопиче-

ских исследований. Однако более эффективен анализ 

сразу нескольких параметров, что позволяет обойти 

ограничения каждого параметра, взятого в отдельности. 

Например, в работе [5] идентификация кластеров по-

вреждений стеклопластика с выделением типов повре-

ждений матрицы связующего выполнена по распреде-

лению амплитуд и длительности сигналов АЭ. 

В [6] наиболее эффективные параметры сигналов 

АЭ для анализа выбраны путем применения метода 

оценки Лапласиана. Высокие значения оценки Лапласиа-

на, указывающие на высокую репрезентативность дан-

ных, были получены для пиковой амплитуды, пиковой  
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и медианной частот. Таким образом, можно сделать 

вывод, что форма сигналов или их частотное представ-

ление выступает набором параметров АЭ, позволяю-

щих с высокой точностью идентифицировать структур-

ные изменения и их особенности [7–9]. 

Для характеризации сигналов АЭ также могут исполь-

зоваться параметры уровней вейвлет-декомпозиции [2; 

10]. Ранее авторами [11] была апробирована методика 

анализа на основе вейвлета Добеши 14-го порядка для 7 

уровней декомпозиции сигналов АЭ. Методика состояла в 

том, что каждому уровню декомпозиции в соответствии с 

его частотным диапазоном сопоставили определенный 

тип повреждения. Эта классификация была выполнена на 

основе анализа пиковых частот, характеризующих различ-

ные типы повреждений. Данная методика апробирована 

при анализе сигналов АЭ, зарегистрированных при трехто-

чечном статическом изгибе образцов стеклопластика. 

Одним из эффективных методов статистического 

анализа АЭ является кластеризация данных. В случаях 

отсутствия характеризующей информации о парамет-

рах применяются методы с обучением без учителя, т. е. 

без обучающей выборки (unsupervised methods). К ним 

можно отнести алгоритм к-средних (k-means) [2] и са-

моорганизующуюся карту Кохонена (self-organizing 

map, SOM) [12–14]. 

В работах [6; 13; 14] для задачи кластеризации ус-

пешно были применены методы смешанного анализа 

амплитуд и частотных составляющих сигналов АЭ.  

В [15] для кластеризации сигналов авторы использова-

ли параметры энергии и пиковых частот. 

Многие исследователи отмечают возможность при-

менения частотного представления сигналов как набора 

характеристик различных типов повреждений. Однако из 

частотного представления сигналов выбираются только 

несколько параметров, такие как пиковая и медианная 

частоты [16], хотя алгоритмы кластеризации позволяют 

использовать многопараметрические данные. 

Цель исследования – идентификация повреждений, 

возникающих в структуре ПКМ в процессе цикличе-

ского нагружения.  

 

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Объектом исследования являлись образцы в виде 

лопаток, вырезанные из плиты стеклопластика, с прямо-

угольным сечением 10×10 мм. Плита была изготовлена 

методом вакуумной инфузии с использованием эпокси-

винилэфирного связующего DION 9300 FR и 46 слоев 

стеклоткани Т11-ГВС9. 

Механические испытания проводились на сервогид-

равлической испытательной машине методом цикличе-

ского растяжения. Значение нагрузки было выбрано рав-

ным половине от разрушающей и составляло 300 МПа. 

Регистрация АЭ проводилась на программно-аппа-

ратном комплексе AE 2.1 Pro с использованием широ-

кополосного датчика GT301 (50–550 кГц). Обработка 

зарегистрированных сигналов АЭ выполнялась по схе-

ме, приведенной на рис. 1, в среде MATLAB. 

Кластеризация данных была реализована в виде 

двух этапов: кластеризация самоорганизующейся кар-

той Кохонена и последующая кластеризация получен-

ных центроидов с использованием алгоритма k-means. 

Для зарегистрированных сигналов АЭ рассчитывались 

спектры Фурье, из которых бралась только информа-

тивная часть (24–450 кГц), содержащая характеристи-

ческую информацию о процессах разрушения в ПКМ 

[6; 17; 18], и их последующая нормализация. Ограниче-

ние анализируемой части спектра производилось для 

снижения влияния шумов, характеризующихся очень 

низкими и очень высокими частотами [12], а нормали-

зация спектров снижает влияние амплитуды сигналов 

[15]. Полученные спектры подавались на вход самоор-

ганизующейся карты Кохонена. Количество выходных 

кластеров (100 штук) было подобрано опытным путем 

при оценке воспроизводимости результатов кластери-

зации, в том числе и для других типов механических 

испытаний [19]. Большое количество кластеров позво-

ляет выделить сигналы АЭ от образующихся повреж-

дений смешанной природы в материале и сигналы шу-

ма раздельно [12]. 

Далее кластеры объединялись по схожести их цен-

троидов. Однако малое количество данных (100 центрои-

дов) и большое количество их параметров (1352 точки) 

приводит к неудовлетворительным результатам класте-

ризации [7]. Снижение размерности данных, а в данном 

случае снижение разрешения спектров (центроидов), 

позволяет повысить эффективность применения k-means 

и других алгоритмов [15]. Разрешение центроидов по-

нижалось до шага в 5 кГц (86 точек). С учетом числа 

возможных типов повреждений и их комбинаций коли-

чество выходных кластеров было принято равным 25. 

Кластеры объединялись с условием, что центроид наи-

большего кластера первого этапа в составе кластера 

второго этапа принимался характеризующим кластер 

второго этапа. 

Анализ кривых накопления каждого кластера сигналов 

АЭ проводился по изменению кривой наклона интен-

сивности их накопления. Наибольшую информацион-

ную ценность представляет активное развитие повреж-

дений определенного типа, а не сама констатация его 

образования. Учитывая, что процесс активного развития 

дефекта характеризуется цикличностью регистрации

 

 

 

 
 

 
Рис. 1. Схема обработки зарегистрированных сигналов АЭ 

Fig. 1. Scheme for the recorded AE signals processing 
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событий АЭ [20] и нелинейным характером накопления 

повреждений в материалах с комплексной структурой 

[21], за порог активности образования определенного 

типа повреждений было принято значение активности 

АЭ, равное 2 с-1. 

Масштаб образования повреждений в материале 

(локальных или глобальных) оценивался по разбросу 

пиковых частот каждого уровня декомпозиции. Если 

учитывать влияние длины пути распространения аку-

стической волны от повреждения до преобразователя 

АЭ на пиковую частоту регистрируемого сигнала [2], 

разброс значений пиковых частот каждого уровня по-

зволяет оценить масштаб (локальный или глобальный) 

образующихся повреждений в объеме материала. Для 

анализа были выбраны медианные значения пиковых 

частот и значения стандартного отклонения. При этом 

по медианному значению пиковой амплитуды опреде-

лялся преобладающий тип повреждения ПКМ или его 

масштаб, а по стандартному отклонению значений оце-

нивался объем образующихся повреждений. Границы 

стадий брались из анализа накопления кластеров. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

Двухэтапная кластеризация (SOM и k-means) 

В результате обработки сигналов АЭ по схеме, при-

веденной на рис. 1, было получено 18 кластеров. Ха-

рактеристика кластеров, как соответствующих кон-

кретным типам повреждений, производилась по значе-

ниям пиковых частот. В работах [2; 6; 7] установлено, 

что частоты 30–150 кГц соответствуют микроповреж-

дениям матрицы, частоты 130–220 кГц – образованию 

расслоений, а частоты 230–310 кГц, 180–290 кГц и свы-

ше 380 кГц – отклеиванию, скольжению и излому стек-

ловолокон соответственно. В данном исследовании в диа-

пазоне частот, характеризующем микроповреждения 

матрицы, можно выделить 4 пика: 25–40, 55–70, 80  

и 100–105 кГц. 

При испытании образцов из чистого связующего 

трехточечным изгибом в момент скольжения образца 

по опорам зарегистрированы сигналы АЭ с пиковой ча-

стотой около 68 кГц. При испытании образца на растя-

жения в момент внедрения зажимов испытательной 

машины в поверхность связующего и ее повреждения 

зарегистрированы сигналы АЭ с пиковыми частотами 

27 и 67 кГц. При испытании ПКМ на трехточечный 

изгиб повреждения матрицы характеризуются диапазо-

ном пиковых частот 24–110 кГц. На основании этих 

данных было принято, что частоты 30–70 и 80 кГц ха-

рактеризуют повреждения матрицы масштаба 1 и 2 

(микроповреждения сдвига и сжатия), 100 кГц характе-

ризуют повреждения матрицы масштаба 3 (сколы, раз-

рывы), а 130–150 кГц указывают на повреждения мат-

рицы по типу образования расслоений. Соответствие 

частот типам образующихся повреждений, принятых  

в данной работе, приведено в таблице 1. 

В таблице 2 приведены пиковые частоты получен-

ных кластеров спектров сигналов АЭ. Введение класте-

ра смешанных повреждений позволяет частично ре-

шить проблему высокой активности АЭ, приводящей  

к регистрации различных повреждений в виде одного 

длительного акустического сигнала [12]. 

Для решения задачи определения стадийности про-

цесса разрушения важна последовательность и совме-

стность образующихся дефектов. Поэтому для каждого 

кластера были определены периоды, в которых интен-

сивность регистрации событий каждого типа повреж-

дений превышает порог активности АЭ, равный 2 с-1. 

Периоды активного накопления каждого кластера пред-

ставлены на рис. 2. 

В первую очередь выделены периоды повреждения 

только матрицы масштаба 1 и стекловолокон, которые 

были приняты границами стадий. В итоге было выде-

лено 5 стадий. Все стадии разрушения материала мож-

но охарактеризовать постоянным образованием комби-

нированных повреждений матрицы с волокнами и от-

дельными повреждениями матрицы. Отдельно стоит 

выделить накопление отдельных повреждений стекло-

волокон, которое от стадии к стадии становится интен-

сивнее. 
Стадия I. В большей степени характеризуется по-

вреждениями матрицы масштабом не больше 2. Повре-
ждения волокон в самом начале стадии, скорее всего, 
вызваны повреждением материала в захватах испыта-
тельной машины. 

Стадия II. Образуются комбинированные поврежде-

ния матрицы с волокнами. Инициируется межслоевая

 

 

 
Таблица 1. Характеристика типов повреждений по частотам 

Table 1. Characteristics of damage types by frequency 

 

 

Частоты, кГц Тип образующегося повреждения 

30–70, 80 и 100 Повреждения матрицы масштаба 1, 2 и 3 соответственно 

130–150 Критические повреждения матрицы (межслоевые повреждения) 

150–220 Образование расслоений 

180–260 Скольжение волокон 

270–310 Отклеивание волокон 

360–400 Излом волокон 
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Таблица 2. Характеристика полученных кластеров 

Table 2. Characteristics of the resulting clusters 

 

 

№ Частоты, кГц Описание 

RC1 35, 100, 380–400 (60, 80) Совместное повреждение матрицы и волокон 

RC2 370–400 Излом стекловолокон 

RC3 35–400 Смешанное разрушение различных типов 

RC4 35 Повреждения матрицы масштаба 1 

RC5 170–260, 300, 360–400 (35–130) Отклеивание, выскальзывание и излом волокон 

RC6 300–310, 360–380 (240–250) Отклеивание и излом волокон 

RC7 30, 80 (60, 100) Повреждения матрицы с преобладанием масштабов 1 и 2 

RC8 30–60 (80–100) Повреждение матрицы с преобладанием масштаба 1 

RC9 100 Повреждения матрицы масштаба 3 

RC10 60–80 Повреждение матрицы масштаба 2 

RC11 100 (30–80) Повреждение матрицы с преобладанием масштаба 3 

RC12 60–80, 380 (30, 100) Совместное повреждение матрицы масштаба 2 и волокон 

RC13 200–240 (270–300, 360–400) Образование расслоений, повреждение стекловолокон 

RC14 170–180, 360–380 Выскальзывание и излом волокон 

RC15 80 Повреждение матрицы масштаба 2 

RC16 180 (30–130, 380) Межслоевое повреждение матрицы (расслоения) 

RC17 30, 80–130, 150 Критические повреждения матрицы 

RC18 100, 360–380 Совместное повреждение матрицы масштаба 3 и волокон 

Примечания. В скобках указаны менее выраженные частоты. RC – переработанные кластеры (reworked clusters)  

 

 

 

 

 
 

 
Рис. 2. Превышение порога интенсивности накопления каждого типа кластеров в ходе испытания 

Fig. 2. Exceeding the threshold intensity of accumulation of each type clusters during testing 
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трещина, которая приводит к повреждениям матрицы 

масштаба 3, а также к более сложному и интенсивному 

повреждению волокон. 

Стадия III. Продолжается образование комбиниро-

ванных повреждений матрицы и волокон, рост меж-

слоевой трещины в материале. С середины стадии ре-

гистрируются периодические критические повреждения 

матрицы, существенно растет интенсивность образова-

ния повреждений матрицы масштаба 3. 

Стадия IV. Процесс образования комбинированных 

повреждений матрицы и волокон становится более од-

нородным и сопровождается периодической регистра-

цией смешанных повреждений материала. При этом 

повреждения матрицы представлены масштабом 1, а 

механизм повреждения волокон в основном представ-

лен только изломом волокон. 

Стадия V. Масштаб повреждений матрицы при ком-

бинированном образовании повреждений с волокнами 

возрастает до масштаба 2. Образуются смешанные по-

вреждения материала и повреждение матрицы масшта-

бами 1 и 2 с преобладанием масштаба 2. 

Вейвлет-декомпозиция 

В таблице 3 приведены диапазоны частот, рассчи-

танные по уровням вейвлет-декомпозиции, с установ-

ленным им соответствием типов повреждений. Анализ 

был выполнен по медианным значениям пиковых час-

тот и значениям стандартного отклонения (рис. 3). 

На первой стадии разрушения материала поврежде-

ния матрицы масштаба 1 и более крупные повреждения 

протекают локально с тенденцией снижения масштаба 

образующихся повреждений. Повреждения, связанные 

со стекловолокнами, представлены в основном нару-

шением адгезии к связующему. 

Масштаб повреждений матрицы на второй стадии 

начинает принимать глобальный характер. Интенсив-

ность отклеивания волокон снижается, и начинается их 

излом в объеме материала. 

На третьей стадии повреждения матрицы происхо-

дят локально, но с ростом их масштаба (предположи-

тельно в центре образца). Излом волокон вновь приоб-

ретает локальный характер, а повреждения по типу на-

рушения адгезии образуются хаотично. 

На четвертой стадии сохраняется рост масштаба по-

вреждений матрицы с их локальным образованием. 

Происходит активное глобальное отклеивание и сколь-

жение волокон с их последующим изломом. 

Пятая стадия характеризуется глобальными критиче-

скими повреждениями материала и разрушением образца. 

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

В работе [22] процесс разрушения образца углепла-

стика при статическом растяжении изучен с использо-

ванием акустического импульсного микроскопа. Нача-

ло разрушения зарегистрировано образованием микро-

повреждений матрицы вдоль волокон и их отклеивани-

ем. Процесс разрушения продолжается накоплением 

повреждения внутри слоев с развитием макроскопиче-

ских повреждений – расслоений, вплоть до разрыва 

образца. В работе [2] получена схожая характеристика 

разрушения углепластика при статическом растяжении. 

Соответственно, сделан вывод, что процесс накопления 

повреждений при циклическом и статическом растяже-

нии имеет схожую природу и последовательность, что 

также отмечается в работе [23]. Во многих исследова-

ниях механические испытания проводятся согласно 

принятым стандартам, в то время как при эксплуатации 

изделий из ПКМ возможны нагрузки с различными 

значениями силы и вектора их приложения. Поэтому 

необходимы дальнейшие исследования ПКМ в услови-

ях циклического нагружения с различными уровнями 

нагрузки. 

Стадийность разрушения, полученная в работе [22], 

сопоставима с полученной в данной работе, однако вы-

деленная стадия I, предшествующая нарушению адге-

зии волокон к матрице связующего, позволяет зареги-

стрировать начало микроскопического разрушения ма-

териала. Схожий результат – регистрация повреждений 

отдельных стекловолокон на начальных этапах нагру-

жения – получен для ПКМ, наполненных короткими 

волокнами [1]. Таким образом, возможно не только 

 

 

 
Таблица 3. Частотные диапазоны уровней декомпозиции 

Table 3. Frequency ranges of decomposition levels 

 

 

Уровень декомпозиции Диапазон частот, кГц Типы повреждений 

1 1250–2500 – 

2 625–1250 – 

3 312,5–625 Разрушение стекловолокон 

4 156,25–312,5 Нарушение адгезии (расслоение, отклеивание волокон) 

5 78,13–156,25 Критические повреждений матрицы 

6 39,06–78,13 Крупные повреждения матрицы 

7 19,53–39,06 Микроповреждения матрицы 
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Рис. 3. Изменение медианного значения пиковых частот и их стандартного отклонения  

для уровней декомпозиции с 3 по 7 (сверху вниз) 

Fig. 3. Change in the median value of the peak frequencies and their standard deviation  

for decomposition levels from 3 to 7 (from top to bottom) 

 

 

 

выделить процессы, приводящие к снижению несущей 

способности ПКМ, но и зарегистрировать предшест-

вующие процессы образования повреждений. 

Если сравнивать результаты анализа вейвлет-

декомпозиции сигналов АЭ данной работы и результа-

ты зарубежного исследования с использованием анало-

гичной методики [24], информация о статическом рас-

пределении параметров уровней вейвлет-декомпозиции 

может быть использована для оценки масштаба повре-

ждений и их распределения в объеме материала. Не-

смотря на полученный результат, данная методика ну-

ждается в дополнительных исследованиях с другими 

типами ПКМ и способа нагружения. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ 

На основании двух методов анализа данных АЭ вы-

полнена идентификация типов разрушения и выделены 

стадии накопления повреждений в образцах ПКМ при 

циклическом нагружении. 

Инициация разрушения ПКМ начинается с повре-

ждений матрицы, приводящих к нарушению адгезии 

как между связующим и наполнителем, так и между 

слоями ПКМ. Нарушение структуры материала пере-

ходит в хаотический процесс, заканчивающийся изло-

мом основной части волокон и крупномасштабными 

повреждениями матрицы вплоть до излома. 

Установлено, что по локальному образованию 

микроповреждений матрицы и излому части волокон 

можно выявить и предупредить разрушение материа-

ла, а по регистрации повреждений по типу нарушения 

адгезии можно фиксировать начало разрушения мате-

риала. 
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Abstract: The structure of polymer composite materials (PCM) provides high mechanical properties but, at the same 

time, is highly sensitive to the formation of internal defects. Therefore, when designing, manufacturing products, and as-

sessing their reliability in service, much attention is paid to the methods of non-destructive testing, among which the me-

thod of acoustic emission (AE) has proven itself to study structural changes in material under external influence. The paper deals 

with the identification of typical damages in fiberglass samples made of T11-GVS9 glass fiber cloth and DION 9300 FR binder 

and tested under cyclic tension using the AE method. In the work, the authors solved the problem of selecting the AE in-

formative parameters and used a clustering method to identify the nature and the formation kinetics of the AE sources.  

The authors performed clustering using the Kohonen self-organization map (SOM) with the Fourier spectra calculated for 

the AE signals recorded during cyclic tests. Based on the peak frequencies analysis of the produced clusters, the research-

ers determined their nature and calculated the periods of critical accumulation. When characterizing the AE sources,  

the authors used the peak frequencies analysis of the wavelet spectra performed for different levels of decomposition.  

The authors determined the damage accumulation stages of samples during testing based on own research and research by 

other authors’ results. The study established that registration of AE signals identified as adhesion failure can be used to 

identify the onset of the material destruction and characterized the local formation of micro-damages in the matrix and 

fracture of fibers can be used to predict the destruction of PCM. 

Keywords: PCM; FGRP; cycle loading; AE. 
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Аннотация: Использование эпоксидных антифрикционных покрытий позволяет существенно понизить тепло-

вую напряженность в зоне трения и расширить температурный интервал работы покрытия при сохранении высо-

кой износостойкости. Рассматривается влияние неактивированного и активированного поверхностно-активными 

веществами силикатного наполнителя – золы рисовой шелухи (ЗРШ) на физико-химические и механические свой-

ства эпоксидных материалов, применяемых в качестве антифрикционных покрытий. Все исследованные образцы 

ЗРШ, как исходной, так и активированной ПАВ, имеют щелочную природу поверхности. Установлено, что все 

катионные четвертичные аммонийные соли (ЧАС) снижают рН ЗРШ. В то же время неионогенный ОКСИПАВ 

повышает этот показатель. Активация поверхности ЗРШ как четвертичными аммонийными солями, так и амино-

силанами значительно уменьшает пористость этого силиката. При этом средний диаметр пор несущественно из-

меняется, а их удельная поверхность значительно падает, в меньшей степени при активации неионогенным ЧАС. 

Применение ЧАС и аминосиланов в количестве 33 % для активации поверхности исследуемого силикатного на-

полнителя снижает его модифицирующий эффект в эпоксидных композициях независимо от химического строе-

ния применяемых ПАВ, что является нестандартным эффектом. Поэтому можно предположить, что была исполь-

зована неоптимальная концентрация ЧАС и аминосиланов. Установлено, что оптимальной является концентрация 

50 % спиртового раствора КАТАПАВ 14,7–21 %. В этом интервале содержания ЧАС имеет место значительный 

рост твердости (порядка 40 %), некоторое снижение износа (порядка 10 %) и существенное уменьшение коэффи-

циента статического трения (до 2 раз). Одновременно повышается адгезия к металлу до 3 раз и прочность при из-

гибе до 25 %. Таким образом, зола рисовой шелухи, активированная оптимальным количеством ЧАС, является 

эффективным наполнителем эпоксидных покрытий, улучшающим их антифрикционные свойства и повышающим 

износостойкость, твердость, прочностные и адгезионные характеристики.  

Ключевые слова: зола рисовой шелухи (ЗРШ); поверхностно-активные вещества (ПАВ); четвертичные аммо-

нийные соли (ЧАС); аминосиланы; износ; твердость; трение. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Сложность восстановления вкладышей подшипников 

скольжения, элементов направляющих, шарниров и дру-

гих ответственных узлов машин, работающих в широком 

диапазоне скоростей и температур, в условиях высоких 

динамических нагрузок и вибраций делает актуальным 

создание на их поверхности защитных, износостойких  

и антифрикционных покрытий [1], в том числе на основе 

эпоксидных смол, модифицированных минеральными 

кремнийсодержащими наполнителями. Использование 

эпоксидных тонкослойных покрытий позволяет сущест-

венно понизить тепловую напряженность в зоне трения и 

расширить температурный интервал работы покрытия 

при сохранении высокой износостойкости [2]. 

Известно, что при трении по абразиву зависимость 

изнашивания сетчатых полимеров от давления имеет 

линейный характер [2], следовательно, использование 

эпоксидных олигомеров в качестве тонкослойных по-

крытий позволяет существенно понизить тепловую на-

пряженность в зоне трения и расширить температурный 

интервал работы покрытия, сохранив при этом высо-

кую износостойкость. 

Температура на поверхности трения зависит от изме-

нения скорости скольжения, которая влияет на изнашива-

ние сетчатых полимеров. При скоростях менее 10-2 м/c  

и давлении до 0,5 МПа изнашивание приобретает уста-

лостный характер и не зависит от изменения скорости. 

По мере возрастания скорости повышается тепловыде-

ление в зоне трения, увеличивается температура поли-

мерного тела, износ приобретает сложный многофунк-

циональный характер. В таких условиях проявляется 

связь между частотой воздействия движущихся же-

стких микровыступов шероховатой поверхности на  
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деформируемое вязкоупругое тело, скоростью сколь-

жения, средним шагом выступов и прочностью поли-

мерного материала [3].  

Следовательно, основной причиной разрушения сет-

чатого полимера при трении является температура и ее 

распределение по его объему. Поэтому отвержденные 

эпоксидные олигомеры с низкой температурой стекло-

вания характеризуются низкой предельной износостой-

костью и значением коэффициента трения от 0,3 до 0,8 

в зависимости от их физического состояния и внешних 

условий. 

Для увеличения физико-механических характери-

стик термореактивных эпоксидных материалов – на-

грузки, скорости скольжения, сопротивления изнаши-

ванию – в их состав вводят наполнители или различные 

функциональные добавки. Количество наполнителей 

варьируется от 10 до 90 % от массы композита. Опре-

деление оптимального содержания наполнителей в три-

бореактопластах является сложной многофакторной 

задачей, подтверждается такое оптимальное содержа-

ние опытным путем. 

Помимо традиционных наполнителей (графит, кокс, 

дисульфид молибдена, металлы и их оксиды, различ-

ные волокнистые материалы) в эпоксидные смолы вво-

дят низкомолекулярные эпоксидные олигомеры, поли-

этилен, кремнийорганические смолы, двуокись титана  

и другие специальные добавки, которые значительно по-

вышают твердость, жесткость, нагрузочную способность 

и износостойкость полимерных композиционных мате-

риалов (ПКМ). Из этих материалов изготавливают порш-

невые кольца компрессоров, работающих без смазки, тор-

цевые уплотнения, подшипники скольжения для узлов 

сухого трения, лопатки воздушных ротационных насосов.  

В качестве покрытия сейчас в промышленности при-

меняется антифрикционный материал на основе эпок-

сидной диановой смолы, наполненной дисульфидом мо-

либдена, скрытнокристаллическим графитом и цирко-

натом свинца, отверждаемый моноцианэтилдиэтилен-

триамином [4]. Недостатком данной композиции явля-

ются низкая твердость, содержание дорогостоящих 

компонентов (молибдена), относительно невысокие 

триботехнические характеристики. Кроме того, пасто-

образная консистенция композиции не позволяет фор-

мировать покрытия методом свободной заливки, что 

требует осуществления дополнительных операций по 

шлифованию и доводке покрытий, особенно нецелесо-

образных при восстановлении изношенных поверхно-

стей крупногабаритных деталей. 

Несколько лучшими эксплуатационными характери-

стиками обладает антифрикционное покрытие на основе 

эпоксидной диановой смолы, модифицированной эпок-

сидной алифатической смолой, содержащее графит в ка-

честве наполнителя, аминный отвердитель холодного 

отверждения и дисульфид молибдена как функциональ-

ную добавку [5]. Недостатком данной композиции явля-

ется большая разница между статическим и динамиче-

ским коэффициентами трения. Это приводит к неравно-

мерности движения направляющих скольжения. 

На срок службы узлов трения машин и механизмов 

существенное влияние оказывают износостойкость свя-

зующего, природа модификаторов на процессы трения 

и изнашивания эпоксидных композитов. При этом ра-

ботоспособность эпоксидных материалов зависит в ос-

новном от температуры стеклования полимерной мат-

рицы и от влияния на ее величину состава отвердите-

лей, модификаторов и температурно-временных режи-

мов отверждения [6].  

Актуальной задачей является решение проблемы 

дефицита и дороговизны полимерного сырья, повыше-

ние конкурентоспособности отечественных компонен-

тов и производимой на их основе продукции в виде 

ПКМ, в частности эпоксидных покрытий. В современ-

ных условиях производители эпоксидных композиций 

стремятся к удешевлению рецептур и использованию  

в их составе отечественных ингредиентов. Одним из 

направлений решения проблемы импортозамещения 

является применение в качестве наполнителей отходов 

промышленного и сельскохозяйственного производст-

ва. Особый интерес представляют кремнийсодержащие 

наполнители аморфной структуры. 

С экономической и экологической точек зрения пер-

спективным является применение продуктов перера-

ботки отходов сельскохозяйственного производства [7; 

8] в качестве наполнителей антифрикционных материа-

лов, в частности золы рисовой шелухи (ЗРШ). Это свя-

зано с наличием в составе ЗРШ большого количества 

активного аморфного диоксида кремния [9; 10].  

Для улучшения совместимости силикатных напол-

нителей с полимерной матрицей [11; 12] перспективно 

обрабатывать их поверхность ПАВ различного состава, 

содержащими реакционно-способные группы. 

Цель исследования – изучение влияния неактивиро-

ванного и активированного ПАВ силикатного наполни-

теля на физико-химические и механические свойства 

эпоксидных покрытий.  

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Антифрикционные композиции получали на основе 

эпоксидно-диановой смолы (ЭД-20) ГОСТ 10587-84: 

эпоксидное число – 20,2 %, молекулярная масса –  

470 г/моль, плотность – 1,19 г/см3. В качестве отверди-

теля использовался аминофенол АФ-2: динамическая 

вязкость при 50 °С – не более 1,5 Па·с, массовая доля 

титруемого азота – 15,66 % (ТУ 2494-052-00205423-

2004). Отверждение ЭД-20 и АФ-2 проводилось при 

комнатной температуре 23–25 °С в течение 7 суток. 

Количество отвердителя в базовой композиции, соглас-

но рекомендациям, описанным в работе [13], составило 

30 мас. ч. АФ-2 на 100 мас. ч. ЭД-20. 

В качестве наполнителя применялась зола (ЗРШ), 

полученная сжиганием рисовой шелухи из Краснодара 

естественным путем в поле при температуре 500 °С. 

Содержание ЗРШ в композиции составляло 10 мас. ч. 

на 100 мас. ч. ЭД-20 [14]. 

В качестве поверхностно-активных веществ приме-

нялись: 

1) соединения класса силанов производства ООО 

«Максимус Групп»:  

– 3-аминопропилтриэтоксисилан (АГМ-9), молеку-

лярная формула H2N(CH2)3Si(OC2H5)3 (ТУ 6-02-724-77);  

– N-(2-аминоэтил)-3-аминопропилтриметоксисилан  

(силан  112) ,  молекулярная формула  

(CH3O)3SiC3H6NHC2H4NH2 (ТУ 2637-214-40245042-2008); 

2) соединения класса четвертичных аммонийных 

солей (ЧАС) производства ООО НПО «НИИПАВ»:  
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– 50%-й раствор в изопропаноле – АЛКАПАВ 

1214С.50 – алкилтриметиламмоний хлорид (ТУ 2482-

004-04706205-2005 с изм. 1–5) (алкил 12–14);  

– КАТАПАВ 1618С.50 – алкилбензилдиметиламмо-

ний хлорид (ТУ 2482-003-04706205-2004 с изм. 1–5) 

(алкил 16–18);  

– ТАБАХ – триоктилбензиламмоний хлорид (ТУ 

2482-015-04706205-2008);  

– КАТАПАВ 1214С.50 – бензилдиметиламмоний 

хлорид (ТУ 2482-003-04706205-2004 с изм. 1–5) (алкил 

12–14);  

– ОКСИПАВ А1214С.50 – алкилдиметиламиноок-

сид (ТУ 2482-007-04706205-2006). 

Испытания на твердость проводились на перенос-

ном твердомере по методу Шора TH210 по шкале D по 

ГОСТ 24621-91 по отскоку индентора от измеряемой 

поверхности. Индентором является закаленный стальной 

стержень диаметром 1,25 мм, заканчивающийся конусом 

с углом при вершине 30°, радиус острия 0,10 мм. Точ-

ность измерения ±1 ед. 

Для оценки трибологических свойств – износостой-

кости и коэффициента статического трения эпоксидные 

покрытия наносились на алюминиевый лист толщиной 

1 мм и затем шлифовались до Ra=1,00–1,20 мкм. 

Исследования трибологических свойств образцов 

проводились на автоматизированной машине трения 

(Tribometer, CSM Instruments, Швейцария), управляе-

мой компьютером, по стандартной схеме испытания 

«шарик – диск» ASTM G99–959, DIN50324 и ISO 

20808. Линейная скорость при испытании составляла 

8,94 см/с, частота выборки – 10 Гц, температура – 

25 °С, влажность – 20 %.  

Образец в виде диска диаметром 50 мм устанавли-

вали в держателе, перпендикулярно плоскости образца 

закрепляли стержень, на конце которого находился ша-

рик диаметром 6 мм из стали 100Cr6. С помощью регу-

лировки датчика перемещения выбирали радиус кри-

визны износа, еще один датчик компенсировал силу 

трения и позволял установить значение коэффициента 

трения в определенный момент времени. В качестве 

контртела использовали бруски из инструментальной 

стали ХВГ, закаленной до твердости HRC 60–64. Были 

приняты следующие режимы испытания: удельное дав-

ление контртела на испытуемую поверхность образца 

Р=1 МПа, скорость скольжения Vск=1 м/с, без смазки.  

С помощью вертикального оптиметра ИЗВ-1 определе-

но изменение размеров поверхности образцов при из-

нашивании поверхностного слоя. Погрешность прибора 

для измерения износа и коэффициента статического 

трения составляет ±0,001. 

Время гелеобразования (жизнеспособность) опреде-

ляли по ТУ 2494-511-00203521-94 с погрешностью 

±1 %.  

Золь-гель анализ проводился методом экстракции 

ацетоном в аппарате Сокслета в течение 6 ч при 100 °С 

(ГОСТ 18694-80), погрешность измерений ±1 %.  

Удельную площадь поверхности пор определяли по 

адсорбции газа с применением метода Брунауэра, Эм-

мета и Теллера (BET – метод ISO 9277:2010) на прибо-

ре Quantachrome Nova 1200e, дегазация обработанных 

ПАВ образцов проводилась 5 ч при температуре 50 °С, 

при давлении в вакууме 2 Па. Погрешность измерений 

±0,1 %. 

Распределение пор по размерам и определение по-

ристости наполнителей проводилось с применением 

ртутной порометрии и газопоглощения. Анализ мезо-

пор и макропор методом газопоглощения (ISO 15901-

2:2006) проводился на приборе Quantachrome Nova 

1200e. Погрешность измерений ±0,1 %. 

Определение адгезии методом отрыва к стальным 

тавровым соединениям производилось в соответствии  

с ГОСТ 32299-2013 (ISO 4624:2002, MOD) на приборе 

Shimadzu А650 kNX при использовании программного 

обеспечения Shimadzu Trapiziumx. Погрешность изме-

рений ±1 %. 

Определение прочности при изгибе проводилось  

в соответствии с ГОСТ 4648-2014 (ISO 178:2010) на 

приборе Shimadzu А650 kNX при использовании про-

граммного обеспечения Shimadzu Trapiziumx. Погреш-

ность измерений ±0,5 %. 

Для определения средних значений толщину и дли-

ну образца измеряли в центре каждого испытуемого 

образца с погрешностью ±1 %. 

Скорость испытания 1 мм/мин, допускаемые откло-

нения ±20 %, радиус нагружающего наконечника и ра-

диус краев опор должны иметь следующие размеры: 

R1=(5,0±0,2) мм; R2=(2,0±0,2) мм при толщине испы-

туемого образца до 3 мм (5,0±0,2) мм.  

рН водных суспензий наполнителей определялся 

рН-метром марки SevenMulti при 20 °С. Погрешность 

измерений ±0,001 %. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ  

Определение рН водных суспензий золы рисовой 

шелухи, активированной различными ПАВ, показало, 

что ее поверхностные свойства зависят от химического 

строения применяемых поверхностно-активных ве-

ществ (таблица 1). Из таблицы 1 установлено, что все 

исследованные образцы золы, как исходной, так и ак-

тивированной ПАВ, имеют щелочную природу поверх-

ности. 

Активация поверхности золы как четвертичными 

аммонийными солями, так и аминосиланами значитель-

но уменьшает пористость этого силиката (таблица 2). 

Этот эффект проявляется в большей степени при приме-

нении катионных ЧАС, чем неионогенного ОКСИПАВ. 

Наибольшее снижение общего объема пор наблюдается 

при активации ЗРШ ТАБАХ.  

При этом средний диаметр пор несущественно из-

меняется, а их удельная поверхность значительно пада-

ет, в меньшей степени при активации неионогенным 

ЧАС. Применение ЧАС и аминосиланов для активации 

поверхности силикатного наполнителя снижает его мо-

дифицирующий эффект в эпоксидных композициях, 

независимо от химического строения применяемых 

ПАВ (таблица 3). Действительно, растет износ и коэф-

фициент статического трения, снижается твердость. 

Жизнеспособность эпоксидных композиций при на-

полнении их активированной ЧАС золой уменьшается, 

причем в большей степени при обработке КАТАПАВ, 

т. е. имеет место эффект ускорения процесса отвержде-

ния (таблица 4). 

Снижение модифицирующего эффекта силикатного 

наполнителя при активации его поверхности ЧАС  

и аминосиланами является нестандартным проявлением 
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Таблица 1. рН активированной поверхностно-активными веществами золы рисовой шелухи 

Table 1. рН of activated by surfactants rice husk ash 

 

 

№ Тип ПАВ рН 

1 Неактивированная ЗРШ 9,95 

2 КАТАПАВ 1618С.50 9,51 

3 ОКСИПАВ А1214С.50 10,09 

4 ТАБАХ 8,71 

5 КАТАПАВ 1214С.50 9,38 

6 АЛКАПАВ 1214С.50 9,38 

7 АГМ-9 9,80 

8 Силан 112 10,04 

Примечание: содержание 50 % раствора ПАВ – 33 %. 
 

 

Таблица 2. Сравнительные характеристики пористости золы рисовой шелухи,  

обработанной поверхностно-активными веществами 

Table 2. Comparative characteristics of porosity of activated  

by surfactants rice husk ash 

 

 

№ Тип ПАВ 
Удельная поверхность  

по БЭТ, м2/г 

Общий объем пор  

по BJH, см3/г 

Средний диаметр  

пор по BJH, нм 

Удельная поверхность  

по BJH, м2/г 

1 Неактивированная ЗРШ 24,846 0,071 3,546 26,084 

2 КАТАПАВ 1618С.50 5,944 0,013 4,351 4,504 

3 АЛКАПАВ 1214С.50 9,924 0,029 4,107 9,229 

4 КАТАПАВ 1214С.50 12,191 0,031 4,109 12,063 

5 ТАБАХ 8,635 0,017 3,474 5,358 

6 ОКСИПАВ А1214С.50 18,212 0,063 4,065 20,630 

7 АГМ-9 22,945 0,063 4,038 20,198 

8 Силан 112 4,057 0,009 3,300 2,954 

Примечание: содержание 50 % раствора ПАВ – 33 %. 

 

 

влияния ПАВ на свойства наполненных полимерных 

композиций [15], что позволяет предположить, что по-

верхностно-активные вещества были введены нами  

в неоптимальных количествах. Поэтому на дальнейшем 

этапе наших исследований на примере КАТАПАВ 

1618С.50 было изучено влияние концентрации ПАВ на 

свойства эпоксидных материалов, наполненных акти-

вированной ими золой рисовой шелухи (таблица 5, таб-

лица 6). 

Установлено, что оптимальной является концентра-

ция 50 % спиртового раствора КАТАПАВ 14,7–21 %.  

В этом интервале содержания ЧАС отмечается значи-

тельный рост твердости (порядка 40 %), некоторое сни-

жение износа (порядка 10 %) и существенное уменьше-

ние коэффициента статического трения (до 2 раз) (таб-

лица 5). При этом достигается повышение адгезии  

к металлу до 3 раз и прочности при изгибе до 25 % 

(таблица 6). 

Таким образом, при обработке поверхности сили-

катного наполнителя ЧАС оптимальной концентрации 

достигается значительный рост эксплуатационных ха-

рактеристик эпоксидных антифрикционных покрытий. 

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Установлено, что все катионные ЧАС, у которых 

поверхностная активность при растворении в воде обу-

славливается катионами, содержащими длинноцепочеч-

ные гидрофобные радикалы [16], снижают рН ЗРШ (таб-

лица 1). В большей степени этот эффект проявляется 

при применении ТАБАХ, имеющего небольшую длину 

алкильной цепи относительно других ЧАС с С12-С18, 
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Таблица 3. Физико-механические свойства эпоксидных покрытий, наполненных  

активированной золой рисовой шелухи 

Table 3. Physicomechanical properties of epoxy coatings filled  

with activated rice husk ash 

 

 

№ Тип ПАВ Износ,·10-6 м Твердость, HSD, ед. 
Коэффициент 

статического трения 

1 Неактивированная ЗРШ 12,2 50,16 0,12 

2 КАТАПАВ 1618С.50 12,2 43 0,11 

3 АЛКАПАВ 1214С.50 16 46,47 0,21 

4 КАТАПАВ 1214С.50 13,1 40,6 0,17 

5 ТАБАХ 13,8 40,01 0,26 

6 ОКСИПАВ А1214С.50 14,2 43,9 0,18 

7 АГМ-9 15,2 41,95 0,19 

8 Силан 112 14,2 42,33 0,28 

Примечание: содержание 50 % раствора ПАВ – 33 %. 

 

 
Таблица 4. Технологические и структурные характеристики эпоксидных композиций  

Table 4. Processing and structural characteristics of epoxy compositions 

 

 

№ Тип ПАВ Жизнеспособность, мин Содержание геля, % 

1 Контроль 32 84,58 

2 Неактивированная ЗРШ  28 92,22 

3 КАТАПАВ 1618С.50 38 68,87 

4 АЛКАПАВ 1214С.50 34 72,50 

5 КАТАПАВ 1214С.50 20 74,47 

6 ТАБАХ 35 72,60 

7 ОКСИПАВ А1214С.50 37 71,38 

8 АГМ-9 28 71,88 

9 Силан 112 33 73,54 

Примечание: содержание 50 % раствора ПАВ – 33 %. 

 

 

и наличии трех объемных заместителей. Исключением 

является использование неионогенного ОКСИПАВ 

А1214С.50, не диссоциирующего в водных растворах 

на ионы и повышающего показатель рН. 

АГМ-9 и силан 112 содержат в своем составе амин-

ную группу, которая может взаимодействовать с эпок-

сидным кольцом смолы. При этом первый из них незна-

чительно снижает рН поверхности золы рисовой шелухи, 

а второй несколько повышает (таблица 1). Это может 

быть связано с их различной функциональностью по 

амину и, следовательно, реакционной способностью. 

Снижение пористости, которое наблюдается при ис-

пользовании ПАВ (таблица 2), связано с размерами их 

молекул, которые позволяют им проникать в поровое про-

странство силикатных наполнителей. Самое значительное 

снижение пористости наблюдается при использовании  

в качестве ПАВ силана 112 (таблица 2), что, возможно, 

связано с большими размерами молекулы этого ПАВ. 

При этом стоит обратить внимание на то, что сред-

ний диаметр пор ЗРШ несущественно изменяется в ре-

зультате активации, а их удельная поверхность значи-

тельно падает, в меньшей степени при применении не-

ионогенных ЧАС. 

Из таблицы 4 следует, что модифицированная чет-

вертичными аммонийными солями и аминосиланами 

ЗРШ способствует уменьшению содержания гель-

фракции эпоксидных композиций, по сравнению с не-

наполненным полимером и применением в качестве 
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Таблица 5. Эксплуатационные свойства эпоксидных композиций, наполненных золой рисовой шелухи,  

активированной различными количествами КАТАПАВ 

Table 5. Performance characteristics of epoxy compositions filled with rice husk ash activated  

by different amounts of KATAPAV 

 

 

№ 
Содержание КАТАПАВ 

1618С (50 % раствор), % 
Износ, х10-6 м Твердость, HSD, ед. 

Коэффициент  

статического трения 

1 Контроль 19 46,01 0,39 

2 Неактивированная ЗРШ 12,2 50,16 0,12 

3 5,2 13 27,10 0,16 

4 9,8 119 59,71 0,15 

5 14,7 11,2 64,85 0,14 

6 17 11,1 73,21 0,07 

7 21 10,9 69,57 0,11 

8 24 10,9 69,29 0,12 

9 33 12,2 43,20 0,17 

 

 
Таблица 6. Прочность при отрыве и при изгибе эпоксидных покрытий, наполненных активированной КАТАПАВ золой 

Table 6. Peeling and bending strength of epoxy coatings filled with KATAPAV activated ash 

 

 

№ Концентрация КАТАПАВ 1618С (50 % раствор) Прочность при отрыве, МПа Прочность при изгибе, МПа 

1 Контроль 1,01 53,78 

2 Неактивированная ЗРШ 1,03 52,74 

3 5,2 2,57 61,21 

4 9,8 2,97 68,02 

5 14,7 2,68 46,45 

6 17 2,31 31,11 

7 21 2,27 36,38 

8 24 2,44 38,69 

9 33 2,65 49,59 

 

 

наполнителя неактивированной ПАВ золы. Это указы-

вает на уменьшение густоты пространственной сетки 

полимера и коррелирует со снижением модифицирую-

щего эффекта силикатного наполнителя. 

Монофункциональные аминосодержащие ПАВ мо-

гут играть роль катализаторов отверждения эпоксид-

ных смол, о чем имеются упоминания в литературе 

[13]. Они могут способствовать обрыву полимерных 

цепей и образованию дефектов сетчатой структуры ти-

па «хвост», что и приводит к уменьшению содержания 

гель-фракции (таблица 4) [16]. 

Только активация ЗРШ катионным КАТАПАВ 

уменьшает коэффициент статического трения напол-

ненных эпоксидных композиций, следовательно, улуч-

шает антифрикционные свойства. 

Согласно литературным данным [17; 18], один из 

главных вопросов эффективной модификации ПАВ – это 

определение их оптимального количества. Оно зависит от 

многих факторов, например эффективности межфазного 

взаимодействия, размеров обрабатываемой поверхности.  

Недостаточное количество ПАВ не приведет к же-

лаемому эффекту, а их избыток может ухудшить ме-

ханические свойства материала [19]. Как правило, оп-

тимальное количество ПАВ определяется чисто эмпи-

рически, отдельно для каждого конкретного случая 

[18–20]. 

Установлено, что при модификации поверхности 

золы рисовой шелухи аминосиланами и ПАВ класса 

четвертичных аммонийных солей для максимального 

увеличения прочности при отрыве и прочности при 
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изгибе эпоксидных композиций оптимальная массовая 

доля ПАВ составляет 9,8 %. Для максимального увели-

чения твердости, износостойкости и уменьшения коэф-

фициента трения эпоксидных композиций оптимальная 

массовая доля ПАВ составляет 17 %. 

Таким образом, концентрация ЧАС оказывает су-

щественное влияние на модифицирующий эффект си-

ликатных наполнителей вследствие изменения взаи-

модействия на межфазной границе с эпоксидной мат-

рицей.  

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ  

1. Активация поверхности золы рисовой шелухи 

ПАВ классов четвертичных аммонийных солей и амино-

силанов влияет на ее кислотно-основной баланс и зна-

чительно снижает пористость этого силиката.  

2. При обработке поверхности ЗРШ катионактив-

ным КАТАПАВ 1618С.50 оптимальной концентрации 

(14,7–21 %) имеет место значительный рост твердости, 

некоторое снижение износа и существенное уменьше-

ние коэффициента статического трения наполненных 

ей эпоксидных антифрикционных материалов. Одно-

временно растет их прочность при изгибе и равномер-

ном отрыве. 
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Abstract: The use of epoxy antifriction coatings can significantly reduce thermal stress in the friction zone and expand 

the coating working temperature interval while keeping high wear resistance. The paper considers the effect of non-

activated and activated by surfactants silicate filler – rice husk ash on the physicochemical and mechanical properties of 

epoxy materials applied as antifriction coatings. All studied samples of rice husk ash, both initial and activated with surfac-

tants, have an alkaline surface nature. The study identified that all cationic quaternary ammonium salts (QAS) reduce  

the pH of rice husk ash. At the same time, nonionic OXIPAV increases this indicator. Activation of the rice husk ash sur-

face, both by the quaternary ammonium salts and aminosilanes, significantly reduces the porosity of this silicate. In this 

case, the average pore diameter does not change significantly, and their specific surface area decreases significantly, to  

a lesser extent, when activated by nonionic quaternary ammonium salts. The application of quaternary ammonium salts 

and aminosilanes in the amount of 33 % for activation of the surface of the investigated silicate filler reduces its modifying 

effect in epoxy compositions, regardless of the chemical structure of the surfactants used, which is not a typical effect. 

Therefore, the authors assumed that the suboptimal concentration of quaternary ammonium salts and aminosilanes was 

used. The study identified that the optimal concentration of 50 % alcohol solution of KATAPAV is 14.7–21 %. In this 

range of the QAS content, there is a significant increase in hardness (about 40 %), a slight decrease in wear (about 10 %), 

and a significant decrease in the coefficient of static friction (up to 2 times). At the same time, the authors observed an 

increase in adhesion to metal up to 3 times and bending strength up to 25 %. Thus, rice husk ash activated with an optimal 

amount of quaternary ammonium salts is an effective modifier of epoxy coatings, which improves their antifriction proper-

ties and increases wear resistance, hardness, strength, and adhesion characteristics. 

Keywords: rice husk ash (RHA); surfactants; quaternary ammonium salts (QAS); ammonia silanes; wear; hardness; 

friction. 
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Аннотация: Тройное карбидное соединение карбоалюминид титана Ti3AlC2 относится к так называемым 

МАХ-фазам – новому виду керамических материалов с уникальными свойствами. Простой энергосберегающий 

метод самораспространяющегося высокотемпературного синтеза (СВС), основанный на горении, является одним 

из перспективных методов для производства этой МАХ-фазы. Большой интерес представляет применение метода 

СВС для получения пористого каркаса МАХ-фазы Ti3AlC2 с однородной пористой структурой в отсутствии таких 

дефектов, как крупные поры, расслоения и трещины. В работе исследуется возможность получения такого порис-

того каркаса с максимальным содержанием МАХ-фазы Ti3AlC2 с использованием в качестве исходных компонен-

тов порошков элементов Ti, Al и C различных марок, которые отличаются размерами частиц и углеродными фор-

мами (сажа или графит). Образцы пористого каркаса были получены сжиганием на воздухе прессованных брике-

тов шихт из исходных порошков выбранных марок без приложения внешнего давления. Исследованы макро-  

и микроструктура полученных образцов, их плотность и фазовый состав. Показано, что использование самых 

мелкодисперсных порошков титана и углерода приводит к слишком активному горению с газовыделением и син-

тезу дефектных пористых образцов с искажением формы шихтового брикета, крупными порами, расслоениями  

и трещинами. Наиболее высокие показатели по количеству МАХ-фазы в СВС-продукте наряду с содержанием 

побочной фазы карбида титана были получены при использовании порошка титана самой крупной фракции со-

вместно с порошком графита, а не сажи. Добавление избыточного порошка алюминия к стехиометрическому со-

отношению в исходную шихту приводит к увеличению количества МАХ-фазы в продукте СВС, компенсируя по-

тери алюминия из-за испарения. Увеличение объема образца (масштабный фактор) также приводит к увеличению 

количества МАХ-фазы в продукте СВС вследствие более медленного остывания продукта после реакции.  

Ключевые слова: порошок титана; порошок алюминия; порошок углерода; порошок сажи; титан; углерод; 

алюминий; горение на открытом воздухе; самораспространяющийся высокотемпературный синтез; Ti3AlC2;, 

МАХ-фаза; пористый каркас.  
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ВВЕДЕНИЕ 

Как известно, МАХ-фазы – новый вид тройных кар-

бидных или нитридных соединений с общей формулой  

 

Mn+1AXn, 

 

где n=1–3;  

М – переходный металл;  

А – элемент подгруппы А таблицы Менделеева;  

Х – углерод или азот [1].  

МАХ-фазы называют новой керамикой, они имеют 

слоистую наноламинатную структуру и обладают од-

новременно свойствами металлов и керамики: высокой 

электро- и теплопроводностью, стойкостью к термо-

ударам, пластичностью при высоких температурах, жа-

ростойкостью, стойкостью к окислению, низкой плот-

ностью, легко обрабатываются механическими спосо-

бами. Такие уникальные свойства позволяют использо-

вать их в различных отраслях промышленности – от 

электроники до аэрокосмической отрасли. МАХ-фазу 

Ti3AlC2 получают различными методами: горячего изо-

статического прессования, горячим прессованием [2; 3], 

искровым плазменным спеканием [4–7], механической 

активацией исходной порошковой шихты в планетарных 

шаровых мельницах [8; 9]. Среди методов получения 
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Ti3AlC2 выделяется основанный на горении метод са-

мораспространяющегося высокотемпературного синте-

за (СВС), который обладает рядом значительных пре-

имуществ, таких как низкое энергопотребление, ис-

пользование простого и малогабаритного оборудования 

и др. [10–12].  

МАХ-фаза Ti3AlC2 в ходе процесса СВС образуется 

в несколько стадий [13; 14]. Первая стадия – образова-

ние твердых частиц карбида титана TiC и жидкой фазы 

интерметаллидов системы Ti-Al. Вторая стадия – рас-

творение карбида в окружающем расплаве этих интер-

металлидов и образование наноструктурных пластин 

МАХ-фазы, для чего требуется выдержка при высокой 

температуре не менее 1400–1500 °С. Время такой вы-

держки определяется скоростью тепловыделения СВС 

и остывания продукта, которые зависят от активности 

исходных компонентов шихты и условий синтеза. По 

данным динамического рентгенофазового анализа, вре-

мя образования карбида титана TiC при реакции СВС 

не превышает 1 с, а формирование пластин МАХ-фазы 

начинается через 4–5 с после этого [14]. Следует учи-

тывать, что при высоких температурах СВС часть лег-

коплавкого компонента Al испаряется. Вследствие это-

го нарушается стехиометрия исходной шихты, и коли-

чество МАХ-фазы в конечном продукте уменьшается. 

Учитывая вышесказанное, можно заключить, что при 

недостаточной выдержке при высокой температуре или 

недостаточном количестве легкоплавкого компонента 

Al количество МАХ-фазы Ti3AlC2 в конечном продукте 

будет уменьшаться, и будут оставаться не прореагиро-

вавшие до конца промежуточные фазы карбида титана 

TiC и интерметаллидов TiAl, TiAl3, Ti2Al. Для увеличе-

ния количества МАХ-фазы в конечном продукте при-

меняют разные методы, такие как добавление избытка 

легкоплавкого компонента в исходную шихту [15] или 

сжатие и выдержка горячего продукта после синтеза 

(СВС-компактирование прессованием) [16; 17].  

Если закономерности СВС-компактирования для 

получения беспористых или малопористых уплотнен-

ных образцов МАХ-фазы Ti3AlC2 с использованием 

дорогостоящего оборудования и специальных приспо-

соблений рассмотрены и изучены неоднократно, то за-

кономерности синтеза пористых неуплотненных СВС-

продуктов при горении на воздухе без приложения из-

быточного давления – то есть более простого метода, 

не требующего дополнительных расходов на оборудо-

вание и электроэнергию, мало рассматривались в науч-

ной литературе. Такие пористые каркасы МАХ-фазы 

нужны, например, при получении фильтров или кера-

мико-металлических материалов (керметов) методом 

инфильтрации. В последнем случае для создания бла-

гоприятных условий пропитки металлами необходимо 

синтезировать пористый каркас однородной макро-

структуры по всему объему, а высокое содержание 

МАХ-фазы обеспечит высокие эксплуатационные ха-

рактеристики керметов [18]. 

В работе [19] было проведено исследование влияния 

газифицирующих добавок и добавления избытка алю-

миния на фазовый состав пористых продуктов горения 

в засыпке из просушенного речного песка при реализа-

ции СВС в системе Ti-Al-C без приложения избыточно-

го давления. Было установлено, что максимальное ко-

личество фазы Ti3AlC2 образуется при сжигании исход-

ной смеси порошков с увеличенным содержанием алю-

миния состава 3Ti+2Al+2C, а не состава 3Ti+Al+2C, 

соответствующего стехиометрии фазы Ti3AlC2. Ввод  

в эту смесь углеродсодержащих газифицирующих доба-

вок подавляет процесс образования МАХ-фаз. Для по-

лучения в рассматриваемой системе пористой МАХ-

фазы необходимо использовать газифицирующие ве-

щества, которые не содержат углерод. Наилучший ре-

зультат по содержанию в продуктах синтеза МАХ-фазы 

состава Ti3AlC2 обеспечивается при использовании  

в качестве газифицирующей добавки гидрида титана 

TiH2. В [19] применялись следующие марки порошков: 

титан марки ПТС-1, углерод технический марки П 804Т 

(сажа) и алюминий марки ПА-4.  

Практически во всех исследованиях по применению 

СВС для получения МАХ-фаз традиционно использо-

вались порошки титана со средним размером частиц 

марки ПТС и такой углеродной формы, как техниче-

ский углерод (сажа), которые в самом начале развития 

технологии СВС были рекомендованы для получения 

порошка карбида титана, самого чистого по содержа-

нию примеси кислорода [12]. Однако использование 

этих порошков для СВС пористого каркаса TiC при 

горении на воздухе без приложения избыточного дав-

ления не привело к успеху, так как образовывались по-

коробленные расслаивающиеся образцы пористого TiC 

[20]. Наименее дефектные и однородные по структуре 

образцы мелкопористого TiC были синтезированы из 

смеси крупного порошка титана ТПП-7 и такой угле-

родной формы, как графит марок ГЛС или С-2. В рабо-

те [18] было проведено сравнительное исследование 

влияния двух видов исходных порошков углерода (са-

жи марки П 701 и графита марки С-2) в сочетании  

с крупным порошком титана (ТПП-7) на фазовый со-

став пористого продукта Ti3AlC2, также полученного 

при горении на воздухе без приложения избыточного 

давления, с целью пропитки его расплавом алюминия. 

Было установлено, что применение порошка графита  

С-2 повышает содержание МАХ-фазы в пористом кар-

касе Ti3AlC2 по сравнению с применением сажи и обес-

печивает его самопроизвольную пропитку расплавом 

Al непосредственно после синтеза. 

Цель работы – исследование влияния наиболее рас-

пространенных марок порошков титана и углерода при 

их использовании в исходной шихте 3Ti+Al+2C, а так-

же избытка алюминия на фазообразование, микро-  

и макроструктуру материалов, полученных в результате 

реакции СВС на воздухе без приложения внешнего 

давления, для определения марок порошков, наиболее 

подходящих для получения пористых каркасов МАХ-

фазы Ti3AlC2 с однородной мелкопористой структурой 

при отсутствии таких дефектов, как крупные поры, рас-

слоения и трещины, а также с сохранением формы 

шихтовых брикетов. 

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ 

При проведении эксперимента использовались сле-

дующие порошки (здесь и далее используются массо-

вые %): титановый порошок пористый марки ТПП-7  

с самым крупным размером частиц (~300 мкм, чистота 

98 %, ТУ1791-449-05785388-2010), титановый порошок 

со средним размером частиц марки ПТС-1 (~100 мкм, 
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чистота 98,9 %, ТУ 14-22-57-92), титановый порошок  

с малым размером частиц марки ПТМ-1 (~40 мкм, чис-

тота 99,5 %, ТУ 14-22-57-92), графит литейный с круп-

ным размером частиц марки ГЛС-1 (~60 мкм, чистота 

87 %, зольность не более 13 %, влага не более 2 %, 

ГОСТ Р 52729–2007), графит коллоидный со средним 

размером частиц марки С-2 (~15 мкм, чистота 98,5 %, 

зольность не более 1,5 %, влага не более 0,5 %, ТУ 113-

08-48-63–90), термическая сажа Т 900 (~0,15 мкм, сред-

ний размер агломератов 10 мкм, чистота 99,8 %, ГОСТ 

7885-86), более активная печная сажа П 701 (~0,07 мкм, 

средний размер агломератов 1 мкм, чистота 99,7 %, 

ГОСТ 7885-86) и алюминий ПА-4 (~100 мкм, чистота 

98 %, ГОСТ 6058-73).  

Исходные порошки взвешивали на лабораторных 

весах с точностью 0,01 г. Каждая исходная шихта в сте-

хиометрическом соотношении 3Ti+Al+2C смешивалась 

в керамической ступе в течение 5 мин для получения 

однородной массы. В каждой системе заменяли одну 

марку порошка титана Ti или углерода C на другую, по-

рошок алюминия применяли одной марки. Максималь-

ная температура в процессе синтеза определялась темпе-

ратурой образования карбида титана TiC (~2800 °С), как 

наиболее тугоплавкого соединения, образующегося  

в промежуточной стадии фазообразования, поэтому 

алюминий в ходе реакции СВС находился в жидком 

состоянии, и его фракционный состав не влиял на фазо-

вый состав полученного продукта.  

Из полученной шихты в пресс-форме односторон-

ним прессованием при давлении 20 МПа подготавлива-

ли цилиндрические заготовки диаметром 23 мм. Масса 

каждой заготовки составляла 10 г. Реакцию СВС (горе-

ния) инициировали нихромовой электрической спира-

лью накаливания. Образцы синтезировали сжиганием 

на воздухе. Из-за низкой реакционной способности 

крупных марок порошков для инициирования реакции 

использовали запальный состав – смесь порошков ти-

тана и сажи в насыпном состоянии. После синтеза об-

разец присыпался просушенным речным песком для 

создания барьера от воздушной атмосферы и снижения 

вероятности образования на стенках образца поверхно-

стных пленок из оксидов и нитридов. Максимальная 

температура горения определялась с помощью АЦП 

«ОВЕН ТРМ210» и термопар вольфрам-рений 5/20. 

Фазовый состав определялся рентгенофазовым методом 

с помощью дифрактометра ARL X'trA-138 с использо-

ванием Cu-излучения при непрерывном сканировании  

в интервале углов 2Ө от 5 до 80 градусов со скоростью 

2 град/мин. Количественное содержание фаз определя-

лось методом корундовых чисел. Микроструктура ис-

следовалась на растровом электронном микроскопе 

TescanVega3 с приставкой локального микрорентгено-

спектрального анализа X-act. Полученные образцы по-

сле проведения СВС на воздухе обрабатывали с помо-

щью наждачного круга для удаления слоя нитридов 

(оксидов) и других запекшихся продуктов горения на 

поверхностях.  

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ  

На рис. 1 представлены типичные макрофотографии 

СВС-образцов, полученных с использованием крупного 

титанового порошка и разных марок углерода. Видно, 

что образцы, синтезированные на крупном титане ТПП-7 

и из разных порошков углерода, имеют визуальные 

макроструктурные отличия. Брикеты, полученные с по-

мощью менее активных и крупных графитовых порош-

ковых реагентов углерода (рис. 1 a, 1 b), лучше сохра-

нили цилиндрическую форму исходной прессованной 

шихтовой заготовки. Образцы немного увеличились  

в размерах по направлению горения из-за пульсирую-

щего характера горения и образования слоев, а также 

активного выделения газов. Чем крупнее частицы ис-

ходного углерода, тем больше размер пор после синте-

за. Однако данные образцы имеют систематические 

крупные поры размерами до 3–5 мм, которые можно 

рассматривать как дефекты структуры. Напротив, об-

разцы с использованием сажи (рис. 1 c, 1 d) практиче-

ски не имеют крупных пор, а образец, полученный из 

сажи П701 (рис. 1 d), имеет наиболее равномерную 

мелкопористую структуру. Очевидно, что различная 

химическая активность графита и сажи, а также раз-

личные размеры их исходных частиц существенно 

влияют на физико-химические процессы реакции горе-

ния, обуславливая различную структуру конечного 

продукта.  

На рис. 2 представлены типичные макрофотографии 

СВС-образцов системы с титановым порошком среднего

 

 

 

             

 a b c d 

Рис. 1. Образцы после СВС в системе Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-X, где Х – марка углерода:  

a – графит С-2; b – графит ГЛС-1; c – сажа Т 900; d – сажа П 701 

Fig. 1. Samples after SHS in the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-X system, where Х is a carbon grade:  

a – С-2 graphite; b – GLS-1 graphite; c – T 900 soot; d – P 701 soot 
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 a b c d 

Рис. 2. Образцы после СВС в системе Ti ПТС-1-Al (ПА-4)-X, где Х – марка углерода:  

a – графит С-2; b – графит ГЛС-1; c – сажа Т 900; d – сажа П 701 

Fig. 2. Samples after SHS in the Ti PTS-1-Al (PA-4)-X system, where Х is a carbon grade:  

a – С-2 graphite; b – GLS-1 graphite; c – T 900 soot; d – P 701 soot 

 

 

 

размера ПТС-1. Видно, что образцы, синтезированные  

с применением более мелкого порошка титана ПТС-1, 

имеют меньше различий в макроструктуре. Если мак-

роструктура и форма СВС-образцов, полученных на 

графите С-2, сажах Т 900 и П 701, приблизительно оди-

наковая, то образец на графите ГЛС-1 отличается удли-

ненной формой и наличием крупных пор.  

На рис. 3 представлены типичные макрофотографии 

СВС-образцов системы с мелким титановым порошком 

ПТМ-1. Видно, что все образцы, полученные с исполь-

зованием наиболее мелкого порошка титана ПТМ-1, 

имеют явные макроструктурные дефекты в виде круп-

ных пор, распределенных неравномерно по объему об-

разца. Образец, полученный из сажи П701, имеет даже 

расслоения в виде параллельных трещин различной 

ширины, что вызвало значительное удлинение образца 

в направлении, перпендикулярном данным трещинам. 

Такие результаты можно объяснить высокой реакцион-

ной активностью исходной порошковой СВС-системы 

за счет применения наиболее мелкого порошка титана, 

который к тому же имеет наибольшую удельную по-

верхность, позволяющую удерживать значительное 

количество адсорбированных примесей, способных 

вызывать сильное газовыделение в процессе синтеза. 

С помощью растрового электронного микроскопа 

была исследована микроструктура пористых СВС-

продуктов. Типичная микроструктура для системы  

Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2) представлена на рис. 4. 

Характерными признаками этой микроструктуры явля-

ются закрытая и открытая пористость, округлые части-

цы карбида титана TiC и блоки пластинчатого карбо-

алюминида титана Ti3AlC2. Как видно из рис. 4, сред-

ний размер частиц карбида титана составляет 5–7 мкм, 

размер пакетов из пластин МАХ-фазы карбоалюминида 

титана – около 15–20 мкм.  

Для идентификации фаз карбида титана и МАХ-

фазы карбоалюминида титана на микроструктуре было 

проведено определение энергодисперсионных спектров 

в интересующих точках с помощью приставки X-act  

к растровому электронному микроскопу. На рис. 5 по-

казаны области, где была проведена идентификация 

фаз. Области были выбраны по характерным морфоло-

гическим признакам фаз – пластины МАХ-фазы кар-

боалюминида титана Ti3AlC2 в точке 1 и округлые час-

тицы карбида титана в точке 2.  

Согласно результатам определения энергодисперси-

онных спектров (рис. 5), по элементному составу мож-

но идентифицировать в точке 1 МАХ-фазу Ti3AlC2, 

а в точке 2 – фазу карбида титана TiC. Результаты энер-

годисперсионного анализа подтверждаются рентгено-

фазовым анализом, а именно наличием в полученных 

продуктах данных фаз (будет показано ниже). 

 

 

 

             

 a b c d 

Рис. 3. Образцы после СВС в системе Ti ПТМ-1-Al (ПА-4)-X, где Х – марка углерода:  

a – графит С-2; b – графит ГЛС-1; c – сажа Т 900; d – сажа П 701 

Fig. 3. Samples after SHS in the Ti PTM-1-Al (PA-4)-X system, where Х is a carbon grade:  

a – С-2 graphite; b – GLS-1 graphite; c – T 900 soot; d – P 701 soot 
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 a b 

      

 c d 

Рис. 4. Микроструктура СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2): 

a – излом, увеличение ×100; b – частицы карбида титана TiC;  

c – частицы карбида титана TiC и блоки пластин Ti3AlC2; d – блоки пластин Ti3AlC2 

Fig. 4. Microstructure of the SHS-product of the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-С (С-2) system:  

a – fracture, magnification ×100; b – TiC titanium carbide particles;  

c – TiC titanium carbide particles and groups of Ti3AlC2 plates; d – groups of Ti3AlC2 plates 

 

 

 

Плотность образцов была определена методом гид-

ростатического взвешивания. Результаты измерений 

представлены в таблице 1. 

Из таблицы 1 видно, что на плотность, а следова-

тельно, и на пористость (отношение объема пор к объ-

ему образца) наибольшее влияние оказывает вид по-

рошкового углерода. Наибольшая плотность СВС-об-

разцов достигнута с применением порошков сажи Т 900 

(2,50–2,85 г/см3) и сажи П 701 (2,24–2,79 г/см3). При 

этом большей плотностью обладали образцы, получен-

ные с менее активной сажей Т 900. Соответственно, 

они должны иметь и наибольшие значения прочности 

(хотя прочность образцов в настоящей работе не опре-

делялась). Наименьшая плотность и наибольшая порис-

тость получена на образцах, синтезированных с исполь-

зованием графитовых порошков С-2 и ГЛС-1 – от 2,01 

до 2,15 г/см3 и от 1,77 до 2,04 г/см3 соответственно. При 

этом использование более чистого графита С-2 с разны-

ми порошками титана дало большую плотность при 

наименьшем разбросе ее значений, что свидетельствует 

о большей прочности пористых образцов и стабильности 

результатов, чем в случае использования менее чистого 

ГЛС-1. (Аналогичный вывод был получен ранее и при 

СВС пористого TiC с использованием графита марок С-2 

и ГЛС-1 [20].) Наименьшая плотность и, соответственно, 

наибольшая пористость образцов была достигнута при 

использовании менее чистого графита ГЛС-1 с большим 

примесным газовыделением. Эти образцы должны обла-

дать наименьшей прочностью по сравнению с образца-

ми, полученными с использованием всех остальных ис-

пользованных марок порошков углерода. Размеры по-

рошков титана меньше влияют на плотность СВС-

образцов, однако отчетливо видно, что с уменьшением 

размера частиц титана плотность СВС-заготовок растет. 

Соответственно, наибольшая пористость достигается  

с применением крупного титана ТПП-7. 
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Точка 1 Тип линии % 

C K серия 12,41 

Al K серия 12,91 

Ti K серия 74,68 

Точка 2 
  

C K серия 14,77 

Al K серия 0,73 

Ti K серия 84,51 

 

 
Рис. 5. Микроструктура СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2)  

с точками определения энергодисперсионных спектров 

Fig. 5. Microstructure of the SHS-product of the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-С (С-2) system  

with the points of defining the energy-dispersive spectra 

 

 

 

Для определения фазового состава полученных об-

разцов использовался рентгенофазовый анализ. На рис. 6 

представлена типичная рентгенограмма пористого 

СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2).  

Качественный рентгенофазовый анализ показал на-

личие во всех полученных образцах МАХ-фазы Ti3AlC2 

и фазы карбида титана TiC. Для оценки соотношения 

содержания МАХ-фазы и карбида титана в синтезируе-

мых образцах использовали количественный рентгено-

фазовый анализ (РФА) методом корундовых чисел, ре-

зультаты которого представлены в таблице 2. 

Из таблицы 2 видно, что наибольшее содержание 

целевого соединения Ti3AlC2 наблюдается при исполь-

зовании в качестве реагентов порошка титана ТПП-7,  

а также графита С-2 и сажи Т 900: до 52 и 47 % соот-

ветственно. При использовании порошков титана ПТС-

1 и ПТМ-1 увеличивается содержание побочных про-

дуктов – фазы карбида титана и появляется фаза нитри-

да титана.  

Используя результаты количественного РФА, пред-

ставленные в таблице 2, для эксперимента с избытком 

алюминия были выбраны системы с крупной фракцией 

титана ТПП-7, а в качестве углерода – графит марок С-2 

и ГЛС-1. Для эксперимента были приготовлены исход-

ные составы системы 3Ti+хAl+2С, где х (мас.) – 1,15; 

1,25; 1,5; 1,75 и 2. Результаты РФА полученных образ-

цов с избытком алюминия представлены в таблице 3. 

Для исследования масштабного фактора на фазообра-

зование в системе Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2) методом 

СВС был получен образец массой 50 г в стехиометриче-

ском соотношении без избытка алюминия. Образец со-

хранил геометрию заготовки, но несколько увеличил-

ся в объеме из-за образования пор. Присутствуют не-

большие каверны и крупные поры в одной плоскости 
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Таблица 1. Плотности образцов 

Table 1. Densities of samples 

 

 

Система исходных порошковых реагентов Плотность, г/см3 Масса, г 

ТПП-7-ПА-4-С-2 2,01 7,11 

ТПП-7-ПА-4-ГЛС-1 1,77 6,28 

ТПП-7-ПА-4-Т 900 2,51 8,03 

ТПП-7-ПА-4-П 701 2,24 7,51 

ПТС-1-ПА-4-С-2 2,09 8,12 

ПТС-1-ПА-4-ГЛС-1 1,85 7,40 

ПТС-1-ПА-4-Т 900 2,85 5,44 

ПТС-1-ПА-4-П 701 2,79 8,32 

ПТМ-1-ПА-4-С-2 2,15 8,66 

ПТМ-1-ПА-4-ГЛС-1 2,04 8,09 

ПТМ-1-ПА-4-Т 900 2,50 8,50 

ПТМ-1-ПА-4-П 701 2,39 8,83 

 

 

 

 
 

 
Рис. 6. Рентгеновская дифрактограмма пористого СВС-продукта системы Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2) 

Fig. 6. X-ray diffraction pattern of the porous SHS-product of the Ti (TPP-7)-Al (PA-4)-С (С-2) system 

 

 

 

образца. Расслоений и трещин не наблюдается. Горение 

проходило неинтенсивно и равномерно по объему.  

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Как показано на рис. 1–3, все образцы, полученные 

методом СВС с использованием графита ГЛС-1, отли-

чаются удлиненной формой и наличием крупных пор. 

Это можно объяснить таким важным фактором, 

влияющим на структуру продукта горения, как большая 

загрязненность исходного порошка графита ГЛС-1 при 

чистоте 87 % примесями и адсорбированной влагой  

(до 2 %) на поверхности исходных частиц, которые  

в процессе высокотемпературного синтеза покидают 

реакционную систему в виде примесного газовыделе-

ния. Такое интенсивное газовыделение создает сеть 

открытых каналов и пор в горячем СВС-образце, кото-

рые после остывания формируют структуру порового 

объема продукта горения. Горение проходило неинтен-

сивно в системе с крупным графитом С-2 и ГЛС-1  

с отчетливо просматриваемой волной горения в течение 

3–5 с. Горение в системе с сажей Т 900 и П 701 прохо-

дило более интенсивно за менее длительное время  

с активным газовыделением. Интенсивность горения 

связана с дисперсностью углеродных форм и строением 

их частиц: графиты ГЛС-1 и С-2 представляют собой 

химически малоактивные чешуйчатые кристаллы разме-

ром 15–60 мкм, в отличие от рыхлых агломератов разме-

ром 1–10 мкм активных наноразмерных (70–150 нм) час-

тиц сажи Т 900 и П 701. 

Образцы, полученные с помощью крупнодисперс-

ного порошка титана ТПП-7, графита С-2, ГЛС-1 
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Таблица 2. Количественный РФА полученных образцов 

Table 2. Quantitative X–ray phase analysis of obtained samples 

 

 

Марка  

углерода (C) 

Марка титана (Ti) 

ТПП-7 ПТC-1 ПТМ-1 

Содержание фаз в полученном продукте, % 

Ti3AlC2 TiC TiN Ti3AlC2 TiC TiN Ti3AlC2 TiC TiN 

С-2 52 48 – 35 65 – 17 62 21 

ГЛС-1 44 56 – 32 50 18 34 55 11 

Т 900 47 53 – 37 63 – 18 82 – 

П 701 41 59 – 24 54 22 16 71 13 

 

 

 
Таблица 3. Количественный РФА образцов, полученных с избытком алюминия 

Table 3. Quantitative X–ray phase analysis of samples produced with aluminum excess amount 

 

 

Количество избытка Al, % 

Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (С-2) Ti (ТПП-7)-Al (ПА-4)-С (ГЛС-1) 

Содержание фаз в полученном продукте, % 

Ti3AlC2 TiC TiN Ti3AlC2 TiC TiN 

15 60 40 – 44 56 – 

25 66 34 – 52 48 – 

50 61 39 – 52 48 – 

75 58 42 – 56 44 – 

100 64 36 – 58 42 – 

 

 

 

и сажи Т 900, имеют равномерную макроструктуру  

с наличием крупных пор, в отличие от равномерной по 

объему мелкопористой макроструктуры образца с ис-

пользованием порошка П 701. Образцы, полученные  

с помощью порошка титана ПТС-1 средней дисперсно-

сти и порошков графита С-2, сажи П 701 и Т 900, име-

ют мелкопористую макроструктуру с отсутствием 

крупных дефектов, в отличие от образца с использова-

нием порошка графита ГЛС-1. Все образцы, получен-

ные с помощью наиболее мелкого и наиболее активно-

го порошка титана ПТМ-1, независимо от используе-

мой формы углерода, имеют явные макроструктурные 

дефекты в виде искажения геометрии образца, наличия 

крупных пор и расслоений, которые распределены не-

равномерно по объему образца, и этот порошок титана 

не рекомендуется для синтеза пористых СВС-мате-

риалов при горении на открытом воздухе. Таким обра-

зом, наиболее однородная пористость и сохранение 

исходной геометрической формы образцов достигается 

с применением титана ТПП-7 и ПТС-1. При этом обна-

ружено, что графитовые порошки С-2 и ГЛС способст-

вуют сохранению исходной геометрической формы  

в большей степени, в то время как сажи Т900 и П701 

обеспечивают более равномерную пористость образ-

цов. Такие результаты открывают возможность более 

точно регулировать конечные параметры макрострук-

туры СВС-образцов путем использования в исходной 

СВС-шихте вместо порошка углерода одной опреде-

ленной марки смеси углеродных порошков разных ма-

рок, аналогично заменяя одну марку порошкового ти-

тана на смесь титанов разных марок, для обеспечения 

наиболее оптимальных свойств и параметров пористых 

СВС-материалов. Наибольшая пористость показана на 

графитах С-2 и ГЛС-1, при этом более чистый графит 

С-2 демонстрирует более стабильные данные по порис-

тости при использовании разных титановых порошков, 

и его можно рекомендовать для получения более по-

ристых образцов МАХ-фазы. Для менее пористых об-

разцов с меньшими порами можно рекомендовать при-

менение технического углерода марки Т 900. С умень-

шением размера частиц титана от ТПП-7 до ПТМ-1 

плотность СВС-продукта незначительно возрастает. По 

данным рентгенофазового анализа, при использовании 

порошков титана крупной фракции (ТПП-7) совместно 
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с порошками графита (С-2) и сажи (Т 900) в исходной 

шихте самораспространяющимся высокотемператур-

ным синтезом (СВС) были получены наибольшие по-

казатели по количеству МАХ-фазы – 52 и 47 % соот-

ветственно. При этом инициирование реакции было 

возможно только при дополнительном использовании 

запальной смеси, а горение проходило в неинтенсив-

ном режиме с отчетливо просматриваемой волной го-

рения.  

С учетом высокой температуры горения смесей 

Ti+C (2500–3000 °С) существует высокая вероятность 

частичного испарения легкоплавкого алюминия 

(Tкип=2519 °C) из реакционной смеси, что может приво-

дить к изменению стехиометрического состава реаген-

тов с недостаточным количеством алюминия для фор-

мирования фазы Ti3AlC2. Поэтому была исследована 

возможность повышения количества МАХ-фазы в ко-

нечном СВС-продукте путем синтеза образцов из ис-

ходных смесей с избыточным количеством алюминия  

с целью компенсации потенциальных потерь алюминия 

при реакции СВС и снижения ее температуры. Резуль-

таты количественного рентгенофазового анализа полу-

ченных образцов показали, что при добавлении избыт-

ка порошка алюминия в исходную шихту количество 

МАХ-фазы в полученном продукте увеличивается. 

Максимальное количество МАХ-фазы составило 66 % 

от общей массы и было достигнуто на смеси ТПП-7 и 

С-2 при добавлении 25 % избытка алюминия. Осталь-

ное количество – 34 % составила фаза карбида титана 

TiC. При этом на смеси ТПП-7 и ГЛС-1 избыток алю-

миния в исходной смеси привел к росту содержания 

Ti3AlC2 в продукте СВС с 44 до 58 % при избытке алю-

миния в исходной смеси 15 и 100 % соответственно. 

Сравнительный анализ с разным количеством избытка 

порошка алюминия методом наложения спектров РФА 

показал увеличение интенсивности пиков МАХ-фазы  

с увеличением избытка алюминия. 

При увеличении объема исходной заготовки центр 

образца после синтеза остывал медленнее, чем края. 

Выдержка при высокой температуре положительно 

влияет на фазообразование Ti3AlC2, поэтому при иссле-

довании образца по сечению с помощью растрового 

электронного микроскопа в центральной части образца 

наблюдается значительно большее количество блоков 

пластин МАХ-фазы, чем с краев, что подтверждается 

результатами количественного РФА. Из центра и края 

образца были вырезаны пробы для рентгенофазового 

анализа. Результаты рентгенофазового анализа под-

твердили высокое содержание МАХ-фазы в центре об-

разца – 62 % МАХ-фазы, в отличие от края – 46 % 

МАХ-фазы. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

Подводя итоги настоящей работы, можно сделать 

несколько выводов по условиям получения при горении 

на открытом воздухе методом СВС пористых каркасов 

с наибольшим содержанием МАХ-фазы Ti3AlC2 с одно-

родной пористой структурой. 

1. Фракционный состав исходных порошков титана 

и углерода, а также форма порошкового углерода 

влияют на макроструктуру пористых СВС-образцов 

МАХ-фазы Ti3AlC2.  

2. На плотность и пористость СВС-образцов, полу-

ченных из системы Ti-Al-C, наибольшее влияние ока-

зывает вид углеродного порошка.  

3. При использовании порошков титана крупной 

фракции (ТПП-7) совместно с порошками графита (С-2) 

и сажи (Т 900) в исходной шихте самораспространяю-

щимся высокотемпературным синтезом (СВС) были 

получены наибольшие показатели по количеству МАХ-

фазы.  

4. Добавление избыточного порошка алюминия к сте-

хиометрическому соотношению в исходную шихту при-

водит к увеличению количества МАХ-фазы в продукте 

СВС, снижая содержание побочного карбида титана. 

Максимальное количество Ti3AlC2 составило 66 % при 

избытке алюминия в 25 % в исходной смеси на основе 

титана ТПП-7 и графита С-2.  

5. Увеличение объема образца приводит к увеличе-

нию количества МАХ-фазы в продукте СВС вследствие 

более медленного остывания продукта после реакции. 

При этом в центре образца наблюдается большее коли-

чество МАХ-фазы, чем на краях, так как центр образца 

остывает значительно медленнее, и время выдержки 

при высокой температуре увеличивается, а алюминий 

из центра образца выкипает меньше, чем с краев. 
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Abstract: The ternary carbide compound Ti3AlC2 belongs to the so-called MAX-phases – a new type of ceramic mate-

rials with unique properties. A simple energy-saving method of self-propagating high-temperature synthesis (SHS) based 
on combustion is one of the promising methods for the production of this MAX-phase. is The application of the SHS tech-
nology is to produce a Ti3AlC2 MAX-phase porous skeleton with the homogeneous porous structure without such defects 
as large pores, laminations, and cracks is of great interest. The paper investigates the possibility of producing such a po-
rous skeleton with the maximum content of the Ti3AlC2 MAX-phase using powders of Ti, Al, and C elements of various 
grades different in particle sizes and carbon forms (soot or graphite) as initial components. Porous skeleton samples were 
produced by the open-air burning of pressed briquettes of charge of the initial powders of the selected grades without ap-
plying external pressure. The authors studied the macro- and microstructure of the obtained samples, their density, and 
phase composition. The study shows that using the finest titanium and carbon powders leads to the excessively active 
combustion with gas evolution and the synthesis of the defective porous samples with the charge briquette shape distor-
tion, large pores, laminations, and cracks. Besides the titanium carbide by-phase, the highest values for the MAX-phase 
amount in the SHS-product were obtained using the titanium powder of the largest-size fraction together with the graphite 
powder, rather than soot. The excess aluminum powder addition to the stoichiometric ratio to the initial charge leads to an 
increase in the MAX-phase amount in the SHS product, compensating for the loss of aluminum due to evaporation. An 
increase in the sample volume (scale factor) also leads to an increase in the MAX-phase amount in the SHS product due to 
the slower cooling of the product after the reaction. 

Keywords: titanium powder; aluminum powder; carbon powder; soot powder; titanium; carbon; aluminum; open-air 
combustion; self-propagating high-temperature synthesis; Ti3AlC2; MAX-phase; porous skeleton. 
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Аннотация: Разработка системы автоматизированного планирования технологических процессов механиче-

ской обработки направлена на решение актуальной задачи сокращения сроков и повышения качества технологи-

ческой подготовки многономенклатурных механообрабатывающих производств, поскольку в существующих сис-

темах автоматизированного проектирования технологических процессов отсутствует возможность быстрого реа-

гирования на изменения производственной ситуации, часто возникающие в условиях многономенклатурного про-

изводства. В системе автоматизированного планирования технологических процессов, разрабатываемой авторами 

работы, заложены требования полной автоматизации проектных действий, многовариантности проектных реше-

ний и наличия обратной связи с подсистемой реализации технологических процессов. Статья посвящена разра-

ботке математической модели и методики нахождения рациональных уровней отсева вариантов проектных реше-

ний в зависимости от производственной ситуации для всей совокупности проектных процедур системы автомати-

зированного планирования технологических процессов. Обосновано использование математического аппарата 

генетических алгоритмов, дано описание математической модели в его терминах. В качестве гена обозначен уро-

вень отсева в отдельной проектной процедуре. Хромосома представляет собой набор генов в соответствии с про-

ектными процедурами. Целевая функция определяет минимальное суммарное время обработки заданной номенк-

латуры деталей на основе множеств комбинаций генов, возникающих в результате проведения операций скрещи-

вания и мутаций. Результатом работы является математическая модель и методика для определения рациональных 

уровней отсева в каждой проектной процедуре, обеспечивающая возможность самонастройки системы автомати-

зированного планирования технологических процессов в зависимости от производственной ситуации. 

Ключевые слова: система автоматизированного планирования технологических процессов; технологическая 

подготовка производства; отсев вариантов проектных решений. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В современном машиностроении значительная доля 

производственных систем носит многономенклатурный 

характер. Наряду с повышением сложности технологи-

ческих задач предъявляются всё более жесткие требо-

вания к сокращению сроков технологической под-

готовки производства (ТПП). Эффективное проектиро-

вание технологических процессов (ТП) механообработ-

ки в условиях многономенклатурного производства 

возможно только с применением систем автоматизиро-

ванного проектирования (САПР ТП). 

Методологические основы разработки отечественных 

САПР ТП и различные подходы к ней заложены в рабо-

тах [1–3]. Проблема автоматизации проектирования ТП 

механообработки деталей в различных условиях маши-

ностроительного производства исследовалась в [1], в ре-

зультате чего были разработаны теория системно-
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структурного моделирования ТП и программно-алго-

ритмическое обеспечение многоуровневого итерацион-

ного синтеза проектных решений. Но в работе не рас-

сматривается связь системы проектирования с произ-

водственной системой, что не позволяет реагировать на 

изменения производственной ситуации. 

В работе [2] описан метод проектирования группо-

вых ТП, согласно которому групповой ТП разрабатыва-

ется для изготовления сходных по конфигурации изде-

лий, что позволяет обработать любую деталь группы 

без значительного отклонения от общей технологиче-

ской схемы. Однако при многономенклатурном произ-

водстве часто возникает необходимость выполнять 

вновь поступившие задания по механообработке дета-

лей, не входящих в группу, поэтому в такой ситуации 

метод создания групповых ТП оказывается недостаточ-

но эффективным. 

Идея модульного проектирования ТП, которая за-

ключается в представлении изделия в виде структури-

рованного множества соединений и поверхностей дета-

лей (модулей), с помощью которых детали выполняют 

ту или иную служебную функцию, предлагается в ра-

боте [3]. Для изготовления модулей создается банк тех-

нологических переходов и средств технологического 

оснащения. В результате модульная технология имеет 

свойства инвариантности и альтернативности, так как 

набор технологических блоков ограничен, а для изго-

товления модуля разрабатывается несколько вариантов 

ТП. К недостаткам модульной технологии относятся 

низкая взаимозаменяемость оборудования и возможное 

возникновение трудностей при создании установочно-

зажимных приспособлений для применения на одном 

станке различных по своему характеру методов обра-

ботки. Это в условиях многономенклатурного произ-

водства накладывает ограничение на номенклатуру об-

рабатываемых деталей. 

В [4] описан подход к разработке автоматизирован-

ной системы для выбора стратегий обработки на основе 

распознавания конструкторско-технологических эле-

ментов (КТЭ) детали по ее 3D-модели. В результате 

работы такой системы формируются рекомендации по 

инструментальной стратегии обработки КТЭ, включая 

предложения о вариантах режущего инструмента, ре-

комендуемые режимы резания и предварительный рас-

чет времени и себестоимости механообработки. Такой 

подход позволяет повысить эффективность ТПП за счет 

сокращения времени проектирования ТП, однако окон-

чательное решение по выбору рациональных ТП при-

нимает технолог, что не позволяет системе автоматиче-

ски подстраиваться под изменения производственной 

ситуации. 

Таким образом, задача наделения производственных 

систем свойствами гибкости с точки зрения возможно-

сти адаптации к постоянным изменениям производст-

венной ситуации является актуальной. 

Изучение международного опыта по разработке 

САПР ТП [5; 6], анализ перспектив автоматизации ТПП 

[7] и критический обзор возможностей известных оте-

чественных САПР ТП приводят к заключению, что за-

дачи оценки эффективности проектных решений и осо-

бенно их взаимовлияния недостаточно проработаны.  

Так, например, в существующих САПР ТП имеется 

возможность выбора и сравнения нескольких вариантов 

маршрутов ТП из базы данных аналогов ТП или вари-

антов технологического оборудования [8–10]. Однако 

их сравнительный анализ ограничен опытом конкрет-

ного технолога и заданными сроками ТПП. Большую 

сложность для технолога представляет недостаточность 

информации на начальных этапах проектирования ТП 

для оценки эффективности принимаемых решений. На-

пример, расчет себестоимости механообработки при 

наличии только маршрутных ТП является приближен-

ным в условиях отсутствия точных сведений о приме-

няемом режущем инструменте, технологической осна-

стке и режимах резания. В итоге совокупность решений 

может оказаться малоэффективной для производствен-

ной системы в целом. 

Метод повышения эффективности многономенкла-

турного производства на основе адаптации базового 

ТП, созданного на этапе ТПП, к текущему состоянию 

технологического оборудования и других технологиче-

ских подсистем реализации ТП в соответствии с орга-

низационно-экономическими требованиями путем соз-

дания множества настраиваемых производственно-

технологических решений предложен в работе [11]. 

Этот метод позволяет сократить непродуктивные поте-

ри времени, вызванные необходимостью согласования 

текущей производственной ситуации и требований ТП, 

однако в работе не предложены критерии выбора ре-

шений в зависимости от производственной ситуации. 

Система автоматизированного планирования техно-

логических процессов (САПлТП), разрабатываемая 

авторами данного исследования, обладает возможно-

стями полной автоматизации проектных действий, мно-

говариантности проектных решений и имеет обратную 

связь с подсистемой реализации ТП. САПлТП состоит 

из множества подсистем, реализующих проектные про-

цедуры по разработке ТП [12; 13]. Проектные процеду-

ры выполняются в три стадии: генерации возможных 

вариантов проектных решений, отсева нерациональных 

вариантов и выбора рациональных вариантов для скла-

дывающейся производственной ситуации. В каждой 

проектной процедуре на стадии отсева обоснованы 

критерии, количественные значения которых (уровни 

отсева) в зависимости от производственной ситуации 

должны отличаться. В результате появляется возмож-

ность поиска рациональных вариантов для текущей 

производственной ситуации из сгенерированного мно-

жества вариантов. 

В наших работах [14; 15] предложена система пока-

зателей, обеспечивающая оценку проектных решений  

в автоматизированном режиме [14], и обоснован обоб-

щенный критерий эффективности (ОКЭ) ТПП [15], ко-

торый представляет собой суммарное время работы 

оборудования для обработки заданной номенклатуры 

деталей и позволяет оценить влияние решений, приня-

тых в различных проектных процедурах. Отсев нера-

циональных вариантов проводится по критериям, кото-

рые не обладают свойством гибкости, что может при-

вести к исключению из рассмотрения вариантов, кото-

рые потенциально могли бы увеличить совокупные 

показатели эффективности работы производственной 

системы. 

Для решения этого вопроса в работе [15] описана 

методика ранжирования проектных процедур по уров-

ню влияния на значение ОКЭ. В результате проектные 

Вектор науки ТГУ. 2021. № 3 49



Митин С.Г., Бочкарёв П.Ю., Шалунов В.В., Разманов И.А. «Определение рациональных уровней отсева вариантов…» 

 

процедуры, имеющие более высокий ранг, обладают 

большей значимостью и влекут необходимость прове-

дения менее жесткого отсева для увеличения количест-

ва анализируемых вариантов. 

Анализ литературных источников показал, что акту-

альна проблема повышения эффективности многоно-

менклатурных производственных систем механообра-

ботки. Современные САПР ТП не обладают возможно-

стью быстрой адаптации к изменениям производст-

венной ситуации. Разрабатываемая нами САПлТП 

учитывает эти недостатки, однако для наделения ее 

функционалом самонастройки необходимо решить 

задачу оценки проектных решений в автоматизиро-

ванном режиме. 

Цель исследования – разработка математической 

модели и методики для определения рациональных 

уровней (значений показателей) отсева для каждой про-

ектной процедуры, в результате чего на этапе выбора 

рациональных вариантов система сформирует наиболее 

эффективные варианты проектных решений с точки 

зрения функционирования всей производственной сис-

темы. 

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Настоящее исследование, направленное на разра-

ботку проектной процедуры определения рациональ-

ных уровней отсева проектных решений на различных 

этапах проектирования в рамках САПлТП, проводилось 

по следующей методике: 

– выбор и обоснование математического метода; 

– разработка математической модели, отражающей 

проектные действия по определению рациональных 

уровней отсева проектных решений; 

– разработка программного обеспечения для про-

верки адекватности математической модели и работо-

способности данной проектной процедуры; 

– обсуждение результатов, формулирование выво-

дов и предложений по дальнейшим исследованиям. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЯ 

1. Обоснование выбора математического метода 

Рациональные уровни отсева можно определить пу-

тем полного перебора значений показателей для каждой 

проектной процедуры. Эта задача относится к NP-пол-

ным, что только увеличивает сложность общей пробле-

мы проектирования рациональных ТП с помощью 

САПлТП. Очевидно, что сроки ТПП не позволяют оце-

нить все возможные комбинации вариантов. В связи  

с этим нами были проанализированы математические 

подходы к решению задач, связанных с полным пере-

бором вариантов [16], с целью поиска математического 

аппарата, позволяющего в кратчайшие сроки найти оп-

тимальные решения задачи.  

В современных научных публикациях, связанных  

с проектированием ТП механообработки, успешно 

применяются генетические алгоритмы (ГА). Например, 

в работе [17] приводится методика оптимизации мар-

шрутного технологического процесса с помощью ГА, 

авторы [18] предлагают подход для определения после-

довательности технологических операций для призма-

тических деталей на основе ГА, в [19] описывается ме-

тодика адаптивного планирования наладок с использо-

ванием ГА.  

Работа [20] посвящена использованию ГА на этапах 

предварительного и детального проектирования ТП. На 

предварительном этапе на основе анализа ограничений 

с использованием ГА генерируются возможные после-

довательности операций. Далее на этапе детального 

планирования использование ГА позволяет сократить 

количество возможных последовательностей операций, 

оптимизировать выбор технологического оборудова-

ния, режущего инструмента и технологической оснаст-

ки для каждой операции. В работе утверждается, что 

применение ГА дает возможность генерировать опти-

мальные или близкие к оптимальным варианты ТП на 

основе выбранного критерия, что подтверждается ря-

дом экспериментов, направленных на демонстрацию 

выполнимости и надежности предложенного алгоритма.  

Таким образом, простые в реализации, ГА обладают 

достаточной стойкостью к попаданию в локальные оп-

тимумы, используются для решения сложных оптими-

зационных задач. Главным преимуществом ГА являет-

ся отсутствие необходимости знать точное поведение 

оптимизируемой функции, поэтому имеется возмож-

ность использования ГА в изменяющихся системах. 

Все эти аспекты относятся к условиям работы 

САПлТП: производственная ситуация в многономенк-

латурных производственных системах постоянно изме-

няется, поведение функции, определяющей значения 

обобщенного критерия эффективности, стохастическое. 

Далее рассмотрим интерпретацию классической мо-

дели ГА для решения поставленной задачи по опреде-

лению рациональных уровней отсева в каждой проект-

ной процедуре. 

2. Разработка математической модели для опре-

деления рациональных уровней отсева проектных 

решений 

2.1. Описание модели в терминах генетического 

алгоритма 

Обозначим в качестве гена xi,j – значение критерия 

отсева (уровень отсева) для i-й проектной процедуры, 

где i=1…n, n – количество проектных процедур; 

j=1…mi – номер варианта уровня отсева для i-й проект-

ной процедуры; mi – количество вариантов уровней 

отсева, которое задается в зависимости от значимости  

i-й проектной процедуры. 

При этом  

 

 max,min,, ; iiji xxx  , 

 

где min,ix  – минимально допустимый уровень отсева 

для i-й проектной процедуры, обеспечивающий сохра-

нение вариантов проектных решений, которые позво-

ляют обработать заданную номенклатуру деталей;  

max,ix  – максимальный уровень отсева, зависящий от 

значимости проектной процедуры: 
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где ri – ранг i-й проектной процедуры, определяющий 

ее значимость для конкретных производственных усло-

вий [15]; 

Kr>1 – коэффициент пропорциональности, который 

задается как исходный параметр ГА. Чем выше его зна-

чение, тем уже диапазон уровней отсева и меньше 

влияние значимости проектной процедуры на верхнюю 

границу уровня отсева. При этом не рекомендуется за-

давать значение Kr=1, поскольку тогда ГА должен бу-

дет обработать ситуации, в которых после отсева оста-

нутся все сгенерированные варианты проектных реше-

ний, что значительно увеличит время работы подсисте-

мы проектирования ТП. 

Для каждой проектной процедуры количество генов 

ограничено mi, а их числовые значения вычисляются  

в соответствии с рангом: 
 

  1 mii Krm ,                             (2) 
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где Km>0 – коэффициент пропорциональности, который 

задается как исходный параметр ГА в зависимости от 

начальных условий. Чем более детально мы хотим оп-

ределить уровень отсева, тем больше значение Km. На-

пример, сформированный набор генов для проектной 

процедуры № 1 с параметрами i=1, ri=10, Kr=2, Km=1, 

mi=11, xi,min=5, xi,max=55 представляет множество x1={5, 

10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 45, 50, 55}. 

Решение поставленной задачи представляет собой 

такой набор уровней отсева для совокупности проект-

ных процедур, который обеспечивает минимальное 

значение ОКЭ. Следовательно, хромосома представля-

ет собой множество 

 

 iji mjnixX  1,1,  ,                   (4) 

 

то есть каждый элемент множества (ген) означает уро-

вень отсева в соответствующей проектной процедуре, 

например X={10, 20, 50, 10, 30, 70, 20}. 

Для инициализации исходной популяции генериру-

ются Ko хромосом из случайных генов из каждого на-

бора генов в соответствующих проектных процедурах. 

В нашем случае для хромосомы, состоящей из 7 генов, 

примем Ko=10. Пример генерации исходной популяции 

из 10 особей представлен в таблице 1. 

Целью решения задачи является нахождение мини-

мального суммарного времени обработки заданной но-

менклатуры деталей по формуле (1) в зависимости от 

уровней отсева, заданных в хромосоме X: 

 

minT .                                 (5) 

 

Приспособленность особи (фитнесс-функция) F тем 

выше, чем меньше значение: 

 

  max
1


T

XfF .                      (6) 

2.2. Методика инициализации исходной популя-

ции и селекции 

Следующим блоком ГА является выбор пар родите-

лей. Для нашей задачи из-за ресурсоемкости расчета це-

левой функции необходимо стремиться к сокращению 

 

 

 
Таблица 1. Пример генерации исходной популяции 

Table 1. The example of initial population generation 

 

 

Хромосома 
Номера генов (i) 

1 2 3 4 5 6 7 

Xo1 5 5 5 5 10 40 5 

Xo2 5 10 5 5 10 10 30 

Xo3 5 20 10 50 5 5 50 

Xo4 10 5 25 10 20 5 10 

Xo5 30 25 5 10 5 5 5 

Xo6 25 40 20 10 50 5 10 

Xo7 5 30 10 20 10 5 25 

Xo8 40 20 10 20 40 15 20 

Xo9 30 20 10 5 10 20 20 

Xo10 20 20 30 5 70 25 5 
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числа итераций, поэтому при каждой итерации  

с большей вероятностью должны чаще выбираться 

более приспособленные особи. Это обеспечивается  

в методе рулетки, когда родительские особи выбира-

ются путем определенного количества «запусков» 

рулетки, равного количеству особей в популяции. 

Количество секторов на колесе рулетки эквивалентно 

количеству особей, а размер каждого k-го сектора 

пропорционален вероятности попадания в новую по-

пуляцию P(k). 

 

 
 

 



N

k

k

k

Xf

Xf
kP

1

.                            (7) 

 

Иллюстрация метода рулетки приведена в таблице 2 

(значения приспособленности определены случайным 

образом только для примера). 

2.3. Методика проведения процедуры скрещива-

ния 

Следующим шагом ГА является получение новых 

особей-потомков путем применения оператора ре-

комбинации, благодаря чему потомки наследуют ге-

нетический материал от обеих родительских особей. 

Наиболее распространенным оператором рекомбина-

ции является одноточечный кроссинговер, или 

«скрещивание». 

В нашем случае наряду с одноточечным кроссингове-

ром целесообразно использовать кроссинговер с умень-

шением замены, чтобы не допустить образование дуб-

лирующих особей с целью сокращения времени работы 

алгоритма. Это осуществляется путем введения огра-

ничения на выбор точки разрыва, которая выбирается 

только в месте, где имеется различие между генами 

родительских хромосом (таблица 3). 

Таким образом, еще одним параметром алгоритма 

является Kc=1…n – точка кроссинговера. 

2.4. Методика проведения процедуры мутации 

Одним из недостатков ГА является возможность 

преждевременной сходимости при попадании в точку 

локального экстремума. Во избежание этого в ГА вво-

дится процедура мутации, вероятность которой Pm<<1. 

В нашем случае на изменение целевой функции (вре-

мени производства рассматриваемой совокупности де-

талей) влияет множество факторов, к которым в том 

числе относятся технологические возможности обору-

дования, текущее состояние производственной систе-

мы, при этом производственный процесс имеет стохас-

тический характер, поэтому целесообразно использо-

вать методику самоадаптирующейся оценки вероятно-

сти мутаций. 

В результате методика мутации в рассматриваемой 

задаче будет следующей: 

1)для каждой особи вычисляется вероятность воз-

никновения мутации Pm,q, где q – номер особи; 

2) генерируется случайное число p из отрезка [0; 1], 

если p<Pm,q, то q-я особь подвергается мутации: выби-

рается случайным образом 1 или 2 гена, каждый из ко-

торых заменяется другим, выбранным случайным обра-

зом из сгенерированного ранее набора. 

Пример процедуры мутации представлен в таблице 4. 

В примере мутации подвергнуты два гена для i=3 и i=5. 

После процедуры мутации ГА переходит к очеред-

ной итерации и продолжает работать, пока не будет 

достигнуто условие завершения (необходимое значение 

целевой функции или ограничение по количеству ите-

раций или времени работы алгоритма).  

 

 

 
Таблица 2. Пример выбора родительских особей методом рулетки 

Table 2. The example of selection of parents using the roulette-wheel selection method 

 

 

Особь Приспособленность  


N

k

kXf

1

 P(k) 

Xo1 0,012 0,426 0,03 

Xo2 0,039 0,426 0,092 

Xo3 0,019 0,426 0,046 

Xo4 0,013 0,426 0,031 

Xo5 0,028 0,426 0,067 

Xo6 0,067 0,426 0,158 

Xo7 0,053 0,426 0,125 

Xo8 0,056 0,426 0,132 

Xo9 0,036 0,426 0,083 

Xo10 0,018 0,426 0,041 
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Таблица 3. Пример операции кроссинговера 

Table 3. The example of the crossing-over operation  

 

 

Родительские  

хромосомы 

Номера генов (i) 

1 2 3 4 5 6 7 

Xo1 5 5 5 5 10 40 5 

Xo8 40 20 10 20 40 15 20 

Хромосомы  

потомков 
Кроссинговер при i=3 

X1,1 5 5 5 20 40 15 20 

X1,2 40 20 10 5 10 40 5 

 

 

 
Таблица 4. Пример процедуры мутации 

Table 4. The example of the mutation procedure 

 

 

Хромосома 
Номера генов (i) 

1 2 3 4 5 6 7 

Xo1 до мутации 5 5 5 5 10 40 5 

Xo1m после мутации 5 5 25 5 40 40 5 

Примечание: подчеркнуты изменившиеся уровни отсева. 

 

 

 

 
 

Рис. 1. Структурная модель методики определения рациональных уровней отсева 

Fig. 1. The structural model of the technique of identifying the sustainable selection levels 

 

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Обобщенная структурная модель методики опреде-

ления рациональных уровней отсева представлена на 

рис. 1. На основе данной методики разработано про-

граммное обеспечение «Программа определения ра-

циональных значений показателей отсева в проектных 

процедурах системы автоматизированного планирова-

ния технологических процессов»1, которое позволило 

                                                 
1 Митин С.Г., Разманов И.А., Бочкарёв П.Ю., Бокова Л.Г. 

Программа определения рациональных значений показателей 
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оценить адекватность предложенной модели и сделать 

вывод о работоспособности проектной процедуры оп-

ределения рациональных уровней отсева. 

Ввиду значительного объема сгенерированных ва-

риантов работа генетического алгоритма может занять 

продолжительное время, поэтому необходимо сокра-

тить число вариантов перебора с целью подбора пара-

метров генетического алгоритма, таких как количество 

особей в исходной популяции, количество шагов (по-

колений), расположение разделителя (кроссинговера), 

варианты мутаций. Для этого предлагается сформиро-

вать обобщенную статистически обработанную но-

менклатуру деталей и произвести на ней моделирова-

ние работы системы проектирования. 

Главным недостатком ГА является проблема нахож-

дения точного глобального оптимума и неэффектив-

ность применения для оптимизации сложно вычисляе-

мой функции. Для его минимизации необходима разра-

ботка методики формирования обобщенной номенкла-

туры деталей для сокращения размерности решаемой 

оптимизационной задачи. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ 

Выполненные исследования позволяют сформули-

ровать следующие основные результаты. 

1. Предложена и разработана математическая мо-

дель, использующая аппарат генетических алгоритмов 

для описания проектных действий, направленных на 

определение рациональных уровней отсева в проект-

ных процедурах САПлТП. 

2. Разработаны методика и программное обеспече-

ние для определения рациональных уровней отсева для 

всей совокупности проектных процедур САПлТП, что 

позволяет оценить необходимое и достаточное количе-

ство вариантов проектных решений и обеспечить со-

блюдение заданных сроков ТПП. 
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Abstract: The development of the mechanical treatment workflow CAP system is aimed at the solution of a crucial task 

of reduction of terms and the improvement of quality of multiproduct machining manufactures work preparation, as  

the existing workflow CAP systems have not got the possibility of fast response to changes in a production situation often 

arising within the multiproduct manufacture. The authors of this paper developed the workflow CAP system, which con-

tains the requirements of the design activity full automation, design solution multivariance, and the feedback with the en-

gineering process implementation subsystem. The paper deals with the development of a mathematical model and  

the technique of searching for sustainable levels of selecting design alternatives depending on the production situation for 

the whole design procedures of the workflow CAP system. The authors prove the application of a mathematical tool of 

genetic algorithms; describe the mathematical model using its terms. As a gene, the level of selection in a separate project 

procedure is specified. A chromosome is a set of genes according to the project procedures. The objective function deter-

mines the minimum total time of processing of the specified nomenclature of parts based on the ranges of gene aggregates 

resulting from crossing and mutation operations. The result of the work is the mathematical model and the technique for 

identifying the sustainable levels of selection in each project procedure ensuring the possibility of self-adjustment of  

the workflow CAP system depending on the production situation. 

Keywords: workflow CAP system; work preparation; design alternatives selection. 
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Аннотация: Основная проблема аддитивно изготовленных хромоникелевых аустенитных нержавеющих ста-

лей, затрудняющая их использование и отличающая их от литых однофазных аналогов, – формирование двухфаз-

ной γ-аустенит/δ-феррит дендритной микроструктуры. Причинами формирования двухфазной структуры являют-

ся неравновесные условия кристаллизации, сложная термическая история и обеднение расплава по аустенитообра-

зующим элементам (никелю и марганцу). Поэтому дополнительное легирование никелем при аддитивном производ-

стве сталей может стабилизировать аустенитную структуру в заготовке. В работе с использованием электронно-

лучевого аддитивного производства с одновременной подачей двух проволок из аустенитной нержавеющей стали 

Fe-18,2Cr-9,5Ni-1,1Mn-0,7Ti-0,5Si-0,08C масс. % (АНС 08Х18Н10Т) и сплава 77,7Ni-19,6Cr-1,8Si-0,5Fe-0,4Zr масс. % 

(нихром, Х20Н80) были получены две градиентные заготовки с использованием различных стратегий подачи про-

волоки (первая стратегия – 4 слоя АНС/1 слой Х20Н80; вторая стратегия – 1 слой АНС/1 слой из смеси 80 % 

АНС + 20 % сплава Х20Н80). Установлено, что добавление нихрома в процессе электронно-лучевого аддитивного 

производства АНС 08Х18Н10Т подавляет образование в ней δ-феррита и способствует стабилизации аустенитной 

фазы за счет легирования никелем. Добавление нихрома через последовательно нанесенные 4 слоя АНС приводит 

к неоднородности структуры и химического состава в заготовке, низкой пластичности и преждевременному раз-

рушению образцов при испытаниях на одноосное растяжение. Последовательное чередование слоев из АНС и из 

смеси проволок АНС + сплав Х20Н80 способствует равномерному перемешиванию компонент двух проволок  

и формированию более однородной структуры в градиентной заготовке, что приводит к увеличению пластичности 

образцов без преждевременного разрушения при механических испытаниях. 

Ключевые слова: аддитивные технологии; нержавеющая сталь; нихром; градиентный материал; одноосное 

растяжение; сканирующая электронная микроскопия; пластическая деформация.  
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ВВЕДЕНИЕ 

Аддитивное производство (АП) открывает множест-

во возможностей для проектирования деталей различ-

ных форм и размеров [1], управления составом мате-

риала и скоростью изготовления изделий [2; 3], превос-

ходя в этом отношении возможности традиционного 

литейного производства [3; 4]. С развитием методов АП 

ассортимент металлических материалов, пригодных для 

аддитивного производства, расширился и включает 

различные типы сталей, сплавы на основе железа, тита-

на, никеля, алюминия, магния, меди и других материа-

лов, согласно обзорным работам [5–7]. Низколегиро-

ванные и высоколегированные стали являются основ-

ными конструкционными сплавами для промышлен-

ности, поэтому получение целостного представления  

о взаимосвязи микроструктуры, свойств, способа адди-

тивного производства и посттермических обработок 

аддитивно изготовленных аустенитных нержавеющих 

сталей представляет научный и практический интерес, 

как показано в работах [5–7]. Одной из основных про-

блем аддитивного производства аустенитных нержа-

веющих сталей (АНС) на хромоникелевой основе явля-

ется формирование двухфазной γ-аустенит/δ-феррит 

дендритной микроструктуры в получаемых заготовках. 

Это отличает АНС, полученные методами АП, от литых 
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аналогов с однофазной гомогенной структурой и огра-

ничивает использование получаемых заготовок непо-

средственно после производства. Для формирования 

гомогенной однофазной структуры в заготовках, полу-

чаемых аддитивными методами, используют постпроиз-

водственные термические обработки [8–10], изменяют 

состав исходного сырья (используют легирование Mo, 

Nb, Cu) [11; 12] или улучшают технологический режим 

производства заготовки [13; 14]. Эти подходы частично 

снижают содержание δ-феррита в аддитивно изготов-

ленных хромоникелевых сталях, но могут способство-

вать образованию частиц [11; 12] или σ-фазы [13]. 

Высокотемпературный δ-феррит образуется в струк-

туре АП-заготовок из хромоникелевых сталей по не-

скольким причинам: 1) неравновесные условия кри-

сталлизации; 2) многоцикловая (нагрев→охлажде-

ние→нагрев) термическая история, в т. ч. высокая ско-

рость охлаждения наплавленных слоев; 3) обеднение 

состава материала по аустенитообразующим элементам 

(Ni, Mn) во время АП по сравнению с составом исход-

ного сырья [5; 7; 15]. Основными легирующими эле-

ментами замещения в АНС являются никель и хром. 

Никель упрочняет твердый раствор, стабилизует аусте-

нитную структуру и повышает пластичность, а хром 

обеспечивает коррозионную стойкость и является ста-

билизатором ферритной фазы. Поддерживая опреде-

ленную концентрацию этих элементов в Fe-Cr-Ni сис-

теме, можно регулировать различные механизмы кри-

сталлизации АНС благодаря изменению соотношения 

хромового и никелевого эквивалентов Creq/Nieq [16; 17]. 

В случае аддитивного производства АНС этого можно 

добиться, используя сырье с избыточным содержанием 

никеля или дополнительно подавая никель/никелевый 

сплав в ванну расплава с использованием двух подат-

чиков проволоки (сырья) при изготовлении заготовки. 

Существует ограниченное количество работ по созда-

нию градиентных по химическому составу АП-заго-

товок, получаемых при добавлении сплавов на основе 

Ni [18; 19] или сплавов системы Fe-Cr-Ni [20–22] при 

аддитивном производстве АНС. Результаты исследова-

ний [18–20] свидетельствуют о стабилизации аустенит-

ной структуры нержавеющих сталей при избыточном 

содержании или добавлении никеля в процессе адди-

тивного изготовления. Например, в работе [19] при 

смешении порошков чистого никеля и нержавеющей 

стали в различных пропорциях получили градиентные 

заготовки с использованием технологии аддитивного 

послойного лазерного плавления. Авторы показали, что 

увеличение содержания Niх (х=3, 6, 9 масс. %) в AISI 

304 АНС стабилизирует аустенитную структуру и из-

меняет механизм кристаллизации заготовки.  

Цель исследования – установление фазового состава, 

микроструктуры, механических свойств и особенностей 

развития пластической деформации в градиентных мате-

риалах, полученных методом электронно-лучевого про-

волочного аддитивного производства, в зависимости от 

последовательности наплавления слоев из аустенитной 

нержавеющей стали 08Х18Н10Т и сплава Х20Н80. 

 

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Для изготовления градиентных заготовок в виде стенок 

с размерами 110×25×5 мм использовали лабораторную 

установку для электронно-лучевого аддитивного про-

изводства (ЭЛАП). В качестве сырья для ЭЛАП ис-

пользовали проволоки промышленного производства 

диаметром 1,2 мм с разным химическим составом:  

Fe-18,2Cr-9,5Ni-1,1Mn-0,7Ti-0,5Si-0,08C масс. % (АНС 

08Х18Н10Т) и 77,7Ni-19,6Cr-1,8Si-0,5Fe-0,4Zr масс. % 

(сплав Х20Н80). При ЭЛАП применяли следующие 

технологические параметры: ток пучка I=43 мА, уско-

ряющее напряжение U=30 кВ, скорость подачи проволо-

ки Vw=3,6 мм/с, развертка луча в форме эллипса разме-

ром 3×4 мм, частота развертки 1 кГц. Процесс ЭЛАП 

происходил в вакуумной камере при давлении 1×10-3 Па. 

Подложка представляла собой пластину из нержавею-

щей стали с размерами 160×25×5 мм, и в процессе на-

плавления она принудительно не охлаждалась. При 

послойном наплавлении градиентных заготовок ис-

пользовали одновременно два устройства подачи про-

волоки, что позволило формировать градиентные заго-

товки без остановки процесса ЭЛАП. Схема формиро-

вания градиентных заготовок (стенок) из аустенитной 

нержавеющей стали 08Х18Н10Т и нихрома при элек-

тронно-лучевом аддитивном производстве приведена 

на рис. 1. Послойное наплавление каждой заготовки 

начинали с одного прохода электронным пучком без 

подачи проволоки для очищения поверхности подлож-

ки от оксидов и формирования ванны расплава. Затем 

подавали стальную проволоку и формировали первые  

5 стальных слоев в каждой заготовке для того, чтобы 

исключить влияние материала подложки на состав по-

лучаемой заготовки. В первой заготовке (рис. 1 a) по-

следующие слои наносили в порядке чередования  

4 слоя АНС проволоки и 1 слой нихрома. Эту последо-

вательность повторяли до получения 25 слоев гради-

ентного материала (далее по тексту эта стратегия роста 

заготовки обозначена как «4-АНС/1-Х20Н80»). Во вто-

рой заготовке (рис. 1 b) 25 слоев градиентного материа-

ла были получены при последовательном чередовании 

1 слоя АНС и 1 слоя из смеси (С) проволок: 80% 

АНС+20% Х20Н80 (далее по тексту эта стратегия обо-

значена как «1-АНС/1-С»). В процессе ЭЛАП два по-

датчика проволоки не только обеспечивали непрерыв-

ное осаждение проволок разного состава с чередовани-

ем слоев в первой заготовке, но и за счет разных скоро-

стей подачи проволоки поддерживали постоянное со-

отношение состава слоев из 80 % АНС + 20 % Х20Н80 

при изготовлении второй заготовки. Таким образом,  

с использованием различных стратегий роста были 

сформированы две градиентные стенки из 30 парал-

лельных слоев каждая.  

Для исследования микроструктуры и фазового со-

става из градиентных заготовок вырезали образцы раз-

мером 1×25×5 мм в поперечном сечении стенок. Для 

установления влияния схемы чередования слоев в стен-

ках на их механические свойства вырезали плоские об-

разцы в виде двойных лопаток вдоль направления роста 

заготовок (поперек слоев). Ориентация лопаток для 

растяжения относительно направления роста стенок 

показана на рис. 1 красными пунктирными линиями, 

рабочие части образцов всегда находились в зоне гра-

диентного материала и не захватывали область под-

ложки или переходной области между подложкой  

и градиентным материалом. После резки все образцы 

шлифовали на абразивных бумагах разной зернистости 
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 a  b 

Рис. 1. Схемы формирования градиентных заготовок (стенок) из аустенитной нержавеющей стали 08Х18Н10Т и сплава 

Х20Н80 при электронно-лучевом аддитивном производстве:  

a – стенка «4-АНС/1-Х20Н80»; b – стенка «1-АНС/1-С».  

Красная пунктирная линия указывает на ориентацию образцов для растяжения  

по отношению к направлению роста 

Fig. 1. Diagrams of formation of gradient billets (walls) from austenitic stainless steel 08Cr18Ni10Ti 

and Cr20Ni80 alloy during electron-beam additive production: 

a – “4-SS/1-Cr20Ni80” wall; b – “1-SS/1-Mixture” wall.  

Red dotted line indicates the orientation of specimens for tension toward the growth direction 

 

 

 

и электролитически полировали в растворе 25 г Cr2O3 + 

210 мл H3PO4. После полировки рабочая часть лопаток 

имела размеры 12×2,7×1,2 мм. Тесты на статическое од-

ноосное растяжение до разрыва проводили на электроме-

ханической установке LFM-125 (Walter + Bai AG) с на-

чальной скоростью деформации 5×10-4 с-1 при комнатной 

температуре. Для выявления особенностей развития 

пластической деформации в ЭЛАП-образцах часть об-

разцов деформировали до ε≈10 % с последующей раз-

грузкой. Микроструктуру градиентного материала в по-

перечном сечении заготовки и боковые поверхности ад-

дитивно изготовленных образцов, подвергнутых растя-

жению, исследовали на сканирующем электронном мик-

роскопе (СЭМ) Zeiss Leo Evo 50 в режиме обратнорассе-

янных и вторичных электронов. Объемное содержание 

δ-феррита в поперечном сечении ЭЛАП-образцов изме-

ряли с помощью универсального вихретокового прибо-

ра МВП-2М с шагом измерения 2 мм. 
 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ  

Микроструктура и фазовый состав градиентных 
заготовок 

В результате ЭЛАП, независимо от последователь-

ности чередования слоев, в заготовках была сформиро-

вана макроскопически слоистая структура. В нижней 

части обеих градиентных стенок (в переходной зоне 

между градиентным материалом и подложкой) микро-

структура типична для аддитивно изготовленных Fe-Cr-

Ni сталей [9; 12; 15]. В этой области формируется 

двухфазная γ+δ дендритная микроструктура в результа-

те неравновесных условий кристаллизации, цикличе-

ского нагрева и охлаждения в процессе послойного на-

несения материала и снижения концентрации аустени-

тообразующих элементов (Ni, Mn) по мере роста заго-

товки. Вытянутые зерна аустенита размером от 100 мкм 

до 1 мм содержат колонии дендритов δ-феррита разме-

ром 0,5–1,5 мкм (в ширину), которые ориентированы 

вдоль направления роста заготовки. Механизм кристал-

лизации и условия образования двухфазной структуры 

при аддитивном изготовлении АНС подробно описаны 

в работах [2; 5; 6].  

В градиентной части заготовки, изготовленной с по-

следовательностью роста «4-АНС/1-Х20Н80», наблю-

дается макроскопически слоистая структура с различ-

ной шириной слоев, выраженными границами между 

ними и разной морфологией дендритов в слоях. Добав-

ление нихрома способствует формированию однофаз-

ной структуры аустенита (γ-Fe) в такой заготовке. Обо-

гащение никелем обеспечивает стабилизацию аусте-

нитной фазы в областях между слоями нихрома за счет 

перемешивания компонентов проволок разного состава 

в ванне расплава, которая всегда затрагивает нижеле-

жащие слои. После кристаллизации никель также диф-

фундирует (в твердой фазе) в окружающие слои при 

многократном нагреве заготовки в процессе ЭЛАП [18]. 

Слои, соответствующие подаче проволоки из сплава 

Х20Н80,  имеют  крупные  вытянутые  зерна  γ-фазы  

с ячеистыми дендритами. Для этих областей с макси-

мальной концентрацией Ni характерно большое коли-

чество вторичных фаз, обогащенных по Ni и Cr [18] 

(интерметаллиды Fe-Cr-Ni), и карбидов циркония (из-за 

присутствия Zr в составе промышленной проволоки, 

используемой для ЭЛАП). Наблюдаются и узкие слои 

АНС с неравноосными крупными зернами и ячеистыми 

дендритами внутри них, феррит в таких прослойках не 

формируется, т. е. они также оказываются обогащены 

никелем относительно состава используемой для ЭЛАП 

проволоки АНС 08Х18Н10Т. В этой заготовке добавление 
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нихромового сплава через последовательно нанесенные 

4 слоя стальной проволоки не обеспечивает полного 

перемешивания АНС и нихрома, и формирование мак-

роскопически однородной по составу и морфологии 

структуры не происходит. Но, тем не менее, использо-

вание такой стратегии аддитивного производства заго-

товки подавляет образование в ней δ-феррита. 

Градиентный материал, полученный с использова-

нием стратегии роста «1-АНС/1-С», на макроскопиче-

ском уровне имеет более однородную структуру. В ма-

териале формируются крупные столбчатые зерна аусте-

нита с размером от 100 мкм до 1 мм в поперечном се-

чении. Они вытянуты на несколько миллиметров вдоль 

направления роста заготовки и имеют ячеистое денд-

ритное строение. Элементный состав градиентного ма-

териала соответствует составу проволоки АНС, исполь-

зуемой для аддитивного роста, но количественное со-

держание хрома и никеля в нем выше – Fe-(18-20)Cr-

(16-17)Ni-0,6Mn-0,5Ti-0,7Si (масс. %). Равномерное рас-

пределение и перемешивание компонент нихрома  

и стальной проволоки при такой стратегии АП способ-

ствует повышению концентрации никеля в 2 раза (по 

сравнению с исходным составом АНС), стабилизирует 

аустенитную структуру в градиентной ЭЛАП-заготовке 

и способствует формированию более однородной 

структуры по сравнению с градиентной стенкой  

«4-АНС/1-Х20Н80» (на микроскопическом и макроско-

пическом уровнях). В структуре таких образцов также 

наблюдаются крупные карбиды циркония, но они одно-

родно распределены по объему заготовки. 

Результаты измерения объемного содержания  

δ-феррита в градиентных стенках «4-АНС/1-Х20Н80»  

и «1-АНС/1-С» согласуются с данными анализа микро-

структуры. Для обоих типов полученных при ЭЛАП 

градиентных стенок профили распределения объемной 

доли δ-феррита по высоте заготовки близки. В нижних 

частях заготовок с двухфазной областью АНС (первые 

5–8 слоев) содержание δ-феррита составляет 6–15 %. 

После подмешивания нихрома в оба типа заготовок 

объемная доля δ-феррита по высоте заготовок посте-

пенно снижается до нуля на расстоянии от подложки  

≈8 мм. Таким образом, магнитофазовый анализ под-

твердил данные микроструктурных исследований о по-

давлении формирования ферромагнитной δ-фазы  

в стальных заготовках, полученных при комбинирова-

нии проволок АНС и нихрома. 

Механические свойства и закономерности пла-

стической деформации градиентных заготовок 

На рис. 2 приведены диаграммы растяжения иссле-

дуемых ЭЛАП-образцов в инженерных и истинных 

координатах. Для аддитивно изготовленной стенки  

«1-АНС/1-С» характерно типичное для ГЦК-сплавов 

деформационное поведение, кривая течения имеет ста-

дийность, аналогичную литым АНС [23–25]. Образцы 

имеют высокую пластичность, значение удлинения до 

разрушения (δ) достигает 54 %, но их прочностные 

свойства ниже, чем у литой АНС 12Х18Н10Т после 

закалки на аустенит (предел текучести σ0,2=148±2 МПа, 

предел прочности σв=376±5 МПа для стали, полученной 

аддитивным методом, σ0,2=170 МПа и σв=540 МПа для 

стали, полученной традиционным литьем) [25]. Для 

образцов градиентной стенки «4-АНС/1-Х20Н80» на-

пряжения течения при деформации выше, чем для об-

разцов стенки «1-АНС/1-С». Величина их предела те-

кучести σ0,2=157±2 МПа ближе к значениям для АНС, 

полученной традиционными методами, но пластичность 

таких образцов очень низкая – δ=12 % (рис. 2 a, 2 b).  

Коэффициенты деформационного упрочнения (КДУ) 

отличаются для ЭЛАП-образцов, полученных с исполь-

зованием разных комбинаций проволок (рис. 2). Для 

образцов «4-АНС/1-Х20Н80» значения КДУ выше 

θ=dσ/dε=840–1760 МПа, чем для образцов, получен-

ных с использованием режима «1-АНС/1-С» (θ=680– 

1280 МПа). Для последних на зависимости dσ/dε(ε) на-

блюдается протяженная стадия линейного упрочнения, 

которая не выявляется для образцов «4-АНС/1-Х20Н80» 

из-за их преждевременного разрушения (рис. 2 c). На 

кривых течения, представленных в логарифмических 

координатах ln(σ)(ln(ε)), для обоих типов образцов 

можно выделить две стадии с различными показателя-

ми упрочнения (n), которые свидетельствуют о смене 

механизмов деформации и/или изменении типа дисло-

кационной структуры в образцах в процессе пластиче-

ской деформации (рис. 2 d). Сопоставление данных на 

рис. 2 d указывает на близкую стадийность и свиде-

тельствует об общности закономерностей пластическо-

го течения в двух типах образцов. Показатели n для 

обеих стадий и степень деформации, при которой про-

исходит переход ко второй стадии пластической де-

формации, различаются не принципиально для иссле-

дуемых образцов, но для стали, полученной по страте-

гии «1-АНС/1-С», они все-таки выше.  

СЭМ-изображения боковых поверхностей ЭЛАП-

образцов, деформированных до ε=10 % и до разру-

шения, представлены на рис. 3 и рис. 4 соответст-

венно.  

Деформированные до 10 % ЭЛАП-образцы характе-

ризуются неоднородным рельефом на боковой поверх-

ности, на которой видны вытянутые по направлению 

оси растяжения крупные зерна аустенита. Внутри зерен 

видны следы множественного скольжения, а также 

микро- и макрополосы деформации (рис. 3). Образова-

ние полос скольжения и локализация деформации 

ЭЛАП-образцов происходит так же, как и у крупнокри-

сталлических или монокристаллических АНС с планар-

ной дислокационной структурой [23; 25] (рис. 3 d). 

Макроскопическая и микроскопическая неоднород-

ность структуры образцов «4-АНС/1-Х20Н80» вызы-

вает формирование микроскопических трещин вдоль 

границ зерен, этому способствует большое количество 

зернограничных вторичных фаз (рис. 3 a, 3 с). Образ-

цы «1-АНС/1-С» деформируются более однородно 

(рис. 3 b, 3 d), при ε=10 % не происходит формирова-

ния микроскопических трещин вдоль границ аустенит-

ных зерен.  

С точки зрения макроскопической деформации при 

растяжении до разрушения рабочая часть образцов  

«1-АНС/1-С» деформировалась более равномерно по 

сравнению с образцами «4-АНС/1-Х20Н80» (рис. 4 a, 

4 b). На боковой поверхности разрушенных образцов  

«1-АНС/1-С» деформационный рельеф однородный  

и видны вытянутые вдоль оси растяжения отдельные 

«столбчатые» зерна, целостность которых не наруша-

лась в процессе деформации (рис. 4 b). Однако проис-

ходит растрескивание образцов вдоль границ зерен 
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Рис. 2. Кривые течения в инженерных (a) и истинных (b) координатах,  

зависимость коэффициента деформационного упрочнения от степени деформации (c)  

и истинные кривые течения в логарифмических координатах (d) 

для исследуемых ЭЛАП-образцов при растяжении 

Fig. 2. Flow curves in engineering (a) and true (b) coordinates, 

the dependence of the strain-hardening coefficient on the true strain (c) 

and true flow curves in logarithmic coordinates (d) for the EBAM-specimens under the tensile tests 

 

 

 

с вторичными фазами (рис. 4 d). Трещины вдоль границ 

столбчатых зерен возникают на поздних стадиях развития 

пластической деформации, но они не вызывают преж-

девременного разрушения образцов. Эти факторы 

обеспечивают высокую пластичность образцов из заго-

товки «1-АНС/1-С».  

В образцах «4-АНС/1-Х20Н80», деформированных 

до разрушения, деформационный рельеф макроскопи-

чески неоднородный по всей рабочей части (рис. 4 a). 

Это связано с макроскопически неоднородной, слои-

стой структурой, формируемой в них и описанной вы-

ше. Многочисленные микроскопические трещины  

в образце «4-АНС/1-Х20Н80» распространяются вдоль 

границ столбчатых аустенитных зерен (рис. 4 c) и вдоль 

границ отдельных слоев заготовки (стрелки на рис. 4 a). 

Такое интенсивное растрескивание приводит к преж-

девременному разрушению образцов из заготовки  

«4-АНС/1-Х20Н80». 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Независимо от стратегии чередования слоев из аус-

тенитной нержавеющей стали 08Х18Н10Т и сплава 

Х20Н80 в заготовках, добавление нихрома в процессе 

электронно-лучевого аддитивного производства нержа-

веющей стали 08Х18Н10Т способствует стабилизации 

аустенитной фазы за счет легирования никелем и по-

давляет образование ферритной фазы в заготовках. 

Образцы из заготовки, полученной при электронно-

лучевом аддитивном производстве со стратегией чере-

дования 1 слоя сплава Х20Н80 через 4 слоя АНС про-

волоки («4-АНС/1-Х20Н80») обладают низкой пла-

стичностью (δ≈12 %) и характеризуются преждевре-

менным разрушением из-за образования трещин вдоль 

границ зерен и между отдельными слоями при растя-

жении образцов. При применении стратегии наплавле-

ния «1-АНС/1-80 % АНС + 20 % Х20Н80» при адди-

тивном производстве полученные образцы обладают 

высокой пластичностью (δ≈54 %) и близкой к литым 

 

Вектор науки ТГУ. 2021. № 3 61



Москвина В.А., Мельников Е.В., Загибалова Е.А. «Особенности градиентного материала на основе нержавеющей…» 

 

      

 a b 

      

 c d 

Рис. 3. СЭМ-изображения боковых поверхностей ЭЛАП-образцов «4-АНС/1-Х20Н80» (a, с)  

и «1-АНС/1-С» (b, d) после 10 % деформации растяжением.  

СЭМ-изображения получены в режиме обратнорассеянных электронов 

Fig. 3. SEM-images of side surfaces of the “4-SS/1-Cr20Ni80” (a, с)  

and “1-SS/1-Mixture” (b, d) EBAM-specimens after 10 % tensile deformation.  

SEM-images are produced in the back-scattered electron mode 

 

 

 

аустенитным нержавеющим сталям стадийностью пла-

стического течения при растяжении.  

Приведенные выше различия в пластических ха-

рактеристиках ЭЛАП-образцов связаны с макроскопи-

ческой неоднородностью структуры, сформированной 

при аддитивном изготовлении с разной стратегией 

добавления нихрома к нержавеющей стали в гради-

ентных заготовках. При аддитивном изготовлении 

более однородная структура и химический состав  

в ЭЛАП-заготовке «1-АНС/1-С» обеспечены более вы-

сокой степенью смешивания нихрома с аустенитной 

нержавеющей сталью. Наряду со стабилизацией аусте-

нитной структуры, это обеспечивает высокие пластиче-

ские свойства образцов. Напротив, при низкой степени 

смешивания нихрома со стальной проволокой в стенке 

«4-АНС/1-Х20Н80» образование отдельных макроско-

пических прослоек материала с разным химическим 

составом сопровождается преждевременным разруше-

нием образцов.  

Результаты магнитофазового анализа показали, 

что в процессе пластического течения в образцах   

«4-АНС/1-Х20Н80» и «1-АНС/1-С» не образуется де-

формационного α’-мартенсита, характерного для де-

формации стали 12Х18Н10Т, полученной традицион-

ными литьем и термообработками [25]. Это вызвано 

стабилизацией аустенитной фазы за счет повышенного 

содержания никеля в заготовках, полученных аддитив-

ным методом. Стадийность пластического течения по-

лученных таким методом сталей и увеличение коэффи-

циента упрочнения не обусловлены деформационным 

γ→α’ фазовым переходом, а вызваны, вероятно, изме-

нениями дислокационной структуры в процессе пла-

стической деформации ЭЛАП-образцов. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

В работе с использованием электронно-лучевого ад-

дитивного производства с двухпроволочной подачей  

в зависимости от последовательности наплавления сло-

ев из аустенитной нержавеющей стали 08Х18Н10Т  

и сплава Х20Н80 были получены две градиентные заго-

товки. Установлено, что добавление нихрома в процес-

се электронно-лучевого аддитивного производства аус-

тенитной нержавеющей стали (АНС) 08Х18Н10Т по-

давляет образование в ней δ-феррита, присущего адди-

тивно изготовленным АНС, и способствует стабилизации 
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Рис. 4. СЭМ-изображения боковых поверхностей ЭЛАП-образцов «4-АНС/1-Х20Н80» (a, с) 

и «1-АНС/1-С» (b, d) после растяжения до разрушения вблизи области разрыва. 

СЭМ-изображения получены в режиме вторичных электронов 

Fig. 4. SEM-images of side surfaces of the “4-ASS/1-H20Ni80” (a, с) 

and “1-SS/1-Mixture” (b, d) EBAM-specimens after tension until the fracture near the rupture area. 

SEM-images are produced in the secondary electron mode 

 

 

 

аустенитной фазы за счет легирования никелем незави-

симо от стратегии чередования слоев из АНС  

и нихрома в заготовках. Экспериментально установле-

но, что структура, механические свойства и особенно-

сти развития пластической деформации образцов суще-

ственно зависят от стратегии чередования слоев из аус-

тенитной нержавеющей стали 08Х18Н10Т и нихрома 

при электронно-лучевом аддитивном производстве гра-

диентных заготовок. 

В аддитивно изготовленной заготовке стратегия на-

плавления «4-АНС/1-Х20Н80» не обеспечивает полного 

перемешивания проволок АНС и сплава Х20Н80  

и формирования макроскопически однородной по хи-

мическому составу и морфологии структуры. В таких 

заготовках неоднородность структуры приводит к обра-

зованию трещин вдоль границ зерен и между отдель-

ными слоями и сопровождается низкой пластичностью 

(δ≈12 %) и преждевременным разрушением образцов 

при растяжении.  

Применение стратегии наплавления «1-АНС/1-80 % 

АНС + 20 % Х20Н80» при аддитивном производстве 

приводит к равномерному распределению и перемеши-

ванию компонент нихрома со стальной проволокой, 

формированию более однородной структуры и химиче-

ского состава в градиентной заготовке. Наряду со ста-

билизацией аустенитной структуры, это обеспечивает 

высокую пластичность образцов (δ≈54 %) и близкую  

к литым АНС стадийность пластического течения при 

растяжении.  
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Abstract: The main problem of additively manufactured chromium-nickel austenitic stainless steels is the formation of 

a two-phase γ-austenite/δ-ferrite dendritic microstructure, which complicates their use and distinguishes them from cast 

single-phase analogs. The reasons for the formation of a two-phase structure are nonequilibrium solidification conditions, 

complex thermal history, and melt depletion by austenite-forming elements (nickel and manganese). Therefore, additional 

nickel alloying under the additive manufacturing of steels can stabilize the austenitic structure in them. In this work,  

the authors used electron-beam additive production with simultaneous feeding of two wires from austenitic stainless steel 

Fe-18.2Cr-9.5Ni-1.1Mn-0.7Ti-0.5Si-0.08C wt.% (SS, Cr18Ni10Ti) and alloy 77.7Ni-19.6Cr-1.8Si-0.5Fe-0.4Zr wt.%  

(Ni-Cr alloy, Cr20Ni80) to obtain two gradient billets. The authors used two wire-feeding strategies (the first one is four 

layers of SS/one layer of Cr20Ni80; the second one is one layer of SS/one layer of a mixture 80 % SS + 20 % Cr20Ni80). 

The study identified that the Ni-Cr alloying in the process of electron-beam additive production of SS billets suppressed  

δ-ferrite formation and contributes to the stabilization of the austenite phase. The deposition of Ni-Cr alloy next to the four 

layers of SS leads to inhomogeneity of the structure and chemical composition in the billet, low plasticity, and premature 

failure of these specimens during tensile tests. The sequential alternation of pure SS layers with those of a mixture of wires 

(80 % SS + 20 % Cr20Ni80) promotes the uniform mixing of two wires components and the formation of a more homoge-

neous structure in the gradient billet, which leads to an increase in the ductility of the specimens during mechanical tests. 

Keywords: additive technologies; stainless steel; Ni-Cr alloy; gradient material; uniaxial tension; scanning electron mi-

croscopy; plastic deformation. 

Acknowledgments: The work was performed according to the Government research assignment for ISPMS SB RAS, 

project FWRW-2019-0030.  

The research was conducted on the equipment of the Core Facility Center “Nanotech” of ISPMS SB RAS.  

The authors express their gratitude to the Doctor of Sciences (Physics and Mathematics) E.G. Astafurova, PhDs (Phy-

sics and Mathematics) S.V. Astafurov, V.E. Rubtsov, S.Yu. Nikonov, M.Yu. Panchenko, and K.A. Reunova for their help 

in conducting experimental works and useful discussions. 

The paper was written on the reports of the participants of the X International School of Physical Materials Science 

(SPM-2021), Togliatti, September 13–17, 2021. 

For citation: Moskvina V.A., Melnikov E.V., Zagibalova E.A. Characteristics of a gradient material based on chromi-

um-nickel stainless steel and Cr20Ni80 alloy produced by electron-beam 3D-printing. Vektor nauki Tolyattinskogo 

gosudarstvennogo universiteta, 2021, no. 3, pp. 57–66. DOI: 10.18323/2073-5073-2021-3-57-66. 

66 Вектор науки ТГУ. 2021. № 3

https://doi.org/10.1016/j.matdes.2016.01.041
https://doi.org/10.1016/j.matdes.2016.01.041
https://doi.org/10.1016/j.msea.2017.02.073
https://orcid.org/0000-0002-6128-484X
https://orcid.org/0000-0001-8238-6055
https://orcid.org/0000-0002-2079-7198


 

 

УДК 539.37, 620.18, 669.1 

doi: 10.18323/2073-5073-2021-3-67-73 

 

Исследование старения и механических свойств  

наноструктурного титана 
© 2021 

Резяпова Луиза Рустамовна*
1, аспирант, инженер ЦКП «Нанотех» 

Валиев Роман Русланович
2, кандидат технических наук,  

научный сотрудник НИИ физики перспективных материалов 

Усманов Эмиль Ильдарович
3, бакалавр 

Валиев Руслан Зуфарович
4, доктор физико-математических наук, профессор,  

директор НИИ физики перспективных материалов 

Уфимский государственный авиационный технический университет, Уфа (Россия) 

 
*E-mail: luiza.rezyapova.97@mail.ru 

1ORCID: https://orcid.org/0000-0001-5582-104X 
2ORCID: https://orcid.org/0000-0003-1584-2385 
3ORCID: https://orcid.org/0000-0002-1725-4651 
4ORCID: https://orcid.org/0000-0003-4340-4067 

 

 

Аннотация: Известно, что титан и его сплавы являются одними из перспективных материалов в промышлен-

ности и особенно в медицине за счет своей превосходной биосовместимости и коррозионностойкости. Новейшие 

современные оборудования и инструменты, используемые в травматологии, ортопедии, стоматологии и т. д. за-

прашивают всё более высокие механические характеристики для материалов. Сплавы, по сравнению с технически 

чистым титаном, обладают не такими высокими коррозионностойкими свойствами и биосовместимостью. В связи 

с этим повышение механических характеристик чистого материала является актуальным вопросом. Исследовано 

влияние отжига на структуру и свойства технически чистого титана Grade 4 в крупнозернистом и ультрамелкозер-

нистом состоянии. Ультрамелкозернистое состояние было получено с помощью интенсивной пластической де-

формации кручением (ИПДК) под давлением 6 ГПа на N=10 оборотов при комнатной температуре. В микрострук-

туре, исследованной с помощью просвечивающей электронной микроскопии, удалось обнаружить частицы выде-

лившихся фаз после отжига, имеющие различную морфологию. Деформация приводит к увеличению выделив-

шихся частиц после отжига. Был проведен рентгенофазовый анализ, который показал приближение параметров 

решетки α-фазы после деформации и отжига при 700 °C к значениям параметров чистого титана. Таким образом,  

в материале происходят процессы старения, сопровождающиеся распадом пересыщенного твердого раствора  

и выделением частиц вторых фаз. Показаны результаты измерения микротвердости титана при различных состоя-

ниях. Комбинированная обработка, состоящая из ИПДК при N=5 оборотов, отжига при 700 °C и дополнительной 

деформации ИПДК при N=5 оборотов, позволила получить рекордную прочность для технически чистого титана 

Grade 4.  

Ключевые слова: технически чистый титан Grade 4; ультрамелкозернистая структура; интенсивная пластиче-

ская деформация кручением; наночастицы; старение. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В медицинской промышленности требуются инст-

рументы, обладающие повышенными свойствами, та-

кими как прочность, пластичность коррозионностой-

кость и т. п. Титан и его сплавы являются весьма под-

ходящими материалами для медицинского применения, 

совмещая в себе высокие механические свойства, от-

личную коррозионную стойкость и биосовместимость 

[1–3]. При этом возникает потребность в повышении 

предела прочности чистых титанов. Процессы легиро-

вания позволяют повысить предел прочности титанов, 

но понижают качество коррозионной стойкости. Поми-

мо легирования одним из возможных способов повы-

шения прочности является создание ультрамелкозерни-

стой (УМЗ) структуры с использованием интенсивных 

пластических деформаций (ИПД) [4; 5]. В качестве ме-

тодов пластической деформации применяются равно-

канальное угловое прессование [6; 7] и интенсивная 

пластическая деформация кручением (ИПДК) [8; 9].  

Несмотря на высокие показатели твердости и проч-

ности после ИПД, пластичность в материале не удовле-

творяет запрашиваемым свойствам. В связи с этим суще-

ствует необходимость повысить пластические свойства  
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с сохранением уровня прочности. Увеличения пластич-

ности без потери прочности можно достичь термиче-

ским воздействием. Так, в работе [10] с помощью низ-

котемпературного отжига авторы добились одновре-

менного увеличения пластичности субмикрокристалли-

ческого материала ВТ1-0 (после деформационной об-

работки) при сохранении его высокой прочности. Оп-

тимальные механические свойства получены в резуль-

тате отжига при 450 °C в течение 1 ч за счет выделения 

второй фазы на границах зерен в процессе термообра-

ботки. ВТ1-0 является аналогом исследуемого в данной 

работе титана Grade 4. Отличие состоит в большем со-

держании железа в составе титана Grade 4. В работе 

[11] в титане класса 4 при 600 °С и более высоких тем-

пературах наблюдали растворение частиц, богатых же-

лезом. Это способствовало частичному превращению 

α→β и привело к выделению наноразмерных частиц  

β-фазы, которые придали существенное упрочнение 

материалу после термической обработки.  

С учетом вышесказанного целесообразно исследо-

вать процессы выделений частиц в чистых титанах для 

повышения механических свойств без потери биосо-

вместимости и коррозионной стойкости. На сегодняш-

ний день в открытом доступе имеется очень мало лите-

ратуры, где описывается влияние высокотемператур-

ных отжигов на структуру и свойства УМЗ чистых ти-

танов. В данной работе изучается природа выделений  

в технически чистом титане Grade 4, имеющем малое 

процентное содержание железа в количестве 0,4 % вес.  

Цель работы – исследование комплексного воздей-

ствия деформации и термической обработки на техни-

чески чистый титан Grade 4.  

 

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

В качестве материала для исследований использо-

вался технически чистый титан Grade 4 в горячеката-

ном состоянии, химический состав, вес. %: 99,65 Ti;  

0,4 Fe; 0,01 Si; 0,07 C; 0,01 Co; 0,02 Sn и 0,07 Cr.  

Цилиндрические образцы с размерами Ø12×3,5 мм2 

деформировали на установке интенсивной пластиче-

ской деформации кручения под гидростатическим дав-

лением СКРУДЖ-200. Деформация при комнатной 

температуре и давлении 6 ГПа проводилась при сле-

дующем режиме: N=10 оборотов (количество оборо-

тов); скорость вращения пуансона – 0,2 об/мин. После 

деформации были получены образцы диаметром 20 мм 

и высотой 1,1 мм. 

Измерение микротвердости проводилось методом 

Виккерса с индентором алмазной пирамидкой на прибо-

ре Duramin. Для получения среднего значения для каж-

дого состояния было измерено не менее 40 отпечатков.  

Структуру изучали в просвечивающем электронном 

микроскопе (ПЭМ) JEOL JEM-2100. Образцы для мик-

роскопа предварительно были утонены с помощью аб-

разивной бумаги до толщины 100–150 мкм. Для окон-

чательной обработки образцов применили электрохими-

ческое полирование, осуществленное на TenuPol-5 фир-

мы Struers. Обработка заключается в утонении с проти-

воположных сторон образца-анода двумя струями элек-

тролита. Электролит составом CH3OH, C4H9OH, HCl 

(59:35:6) охлаждался с помощью жидкого азота до тем-

пературы −30 °C. 

Рентгенофазовый анализ (РФА) провели на рентге-
новском дифрактометре Rigaku Ultima IV. В экспери-
менте применена рентгеновская трубка с медным като-

дом ( A 540562,1 ). Сканирование Ө-2Ө проводилось 

от 2Ө=30–120° с шагом сканирования 0,02° и выдерж-
кой на точке 2 с. Образцы для рентгеноструктурного 
анализа готовили по стандартным методикам полиро-
вания металлов, исключив операцию травления. Каче-
ственный состав определяли сравнением интенсивно-
стей линий и межплоскостных расстояний dhkl с эталон-
ными значениями. 

Механические испытания на одноосное растяжение 

проводили на универсальной испытательной машине 

Instron 5982 со скоростью перемещения траверсы 

0,024 мм/мин на образцах с рабочей длиной 4 мм. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Для выбора термической обработки горячекатаные 

образцы и образцы после ИПДК были подвергнуты 

отжигам на различные температуры в течение 30 мин.  

На горячекатаном материале наблюдается высокая 

микротвердость при 700 °C, постепенный спад значе-

ний начинается при 750 °C. В процессе увеличения 

температуры отжига деформированного материала вы-

ше 350 °С происходит снижение микротвердости, свя-

занное с ростом зерен в структуре образца [12]. Однако 

при температуре выше 600 °C и до 700 °С значения 

твердости повышаются довольно резко. Далее с повы-

шением температуры микротвердость изменяется не-

значительно, несмотря на то, что в структуре при тем-

пературе 700 °C происходит интенсивный рост зерен. 

Средний размер зерен после данного отжига превысил 

5 мкм. В обоих состояниях происходит рост микро-

твердости при 700 °C, что говорит об упрочняющих 

процессах при такой температуре. 

Таким образом, для дальнейшего изучения была вы-

брана температура отжига титана 700 °С. 

В горячекатаном состоянии в структуре титана на-

блюдаются неравноосные зерна, размеры варьируются 

от 5 мкм и выше (рис. 1 a). ИПДК привело к формиро-

ванию ультрамелкозернистой однородной структуры  

с размером зерен около 100 нм и высокой плотностью 

дислокаций (рис. 1 b) [13–15]. В обоих случаях не на-

блюдается выделение частиц.  

После отжига при 700 °C горячекатаного титана на-

блюдается рекристаллизованная структура, состоящая 

из крупных зерен около 5 мкм. В некоторых областях 

находятся мелкие выделения в форме пластин средней 

ширины 30 нм и длины 300 нм. Они расположены по 

телу зерна и на границах (рис. 2 a). Присутствуют сфе-

рические выделения среднего размера 50 нм, располо-

женные неравномерно по материалу. 

На деформированном титане после отжига наблю-

даются выделения эллипсоидной формы и мелкие сфе-

рические выделения (рис. 2 b). Мелкие выделения 

среднего размера 70 нм расположены как в теле зерна, 

так и по его границам, но при этом находятся лишь  

в некоторых областях, в каждом зерне не наблюдаются. 

Ширина эллипсоидных выделений варьируется от 40  

до 150 нм, а длина – от 100 до 350 нм. 

По данным ПЭМ был произведен расчет объемной 

доли выделившихся выделений: для отожженного 
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 a b 

Рис. 1. Типичный вид микроструктуры горячекатаного (a) и деформированного методом ИПДК (b) титана Grade 4 

Fig. 1. Typical appearance of the microstructure of hot-rolled (a) and HPT-deformed (b) Grade 4 titanium 

 

 

 

     

 a b 

Рис. 2. ПЭМ-изображения отожженного горячекатаного (a) и отожженного деформированного (b) титана Grade 4 

Fig. 2. TEM-images of the annealed hot-rolled (a) and annealed deformed (b) Grade 4 titanium 

 

 

 

горячекатаного состояния – 5 %, для отожженного де-

формированного – 6,9 %. Для всех состояний был про-

веден рентгенофазовый анализ (РФА), который показал 

изменение решетки α-фазы (таблица 1).  

После отжига горячекатаного материала и после 

ИПДК происходит уменьшение параметра решетки  

α-фазы [16]. Деформация с последующим отжигом 

приводит к самому сильному изменению решетки, по 

сравнению с горячекатаным состоянием, и значения 

параметров становятся наиболее близкими к чистому 

титану.  

После отжига горячекатаного титана произошло не-

которое увеличение микротвердости с 237 до 250 HV. 

Формирование ультрамелкозернистой структуры после 

деформации кручением привело к значительному по-

вышению микротвердости до 353 HV. После отжига 

деформированного состояния микротвердость понизи-

лась вплоть до 266 HV, при этом она всё же остается 

больше, чем отожженном горячекатаном состоянии. 

Для того чтобы получить еще более высокие значе-

ния прочностных характеристик, была применена ком-

бинированная обработка материала в виде деформации 

и термического отжига титана Grade 4: ИПДК n=5 обо-

ротов, отжиг при 700 °C и дополнительная деформация 

ИПДК n=5 оборотов. Таким образом, удалось получить 

высокое значение микротвердости, которое составило 

423±8 HV. 

Для сравнения прочности и пластичности были про-

ведены механические испытания на одноосное растя-

жение всех пяти состояний (рис. 3, таблица 2). 

Отжиг горячекатаного материала приводит к повы-

шению механических свойств. После ИПДК наблюдается 

высокая прочность в сочетании с малой пластичностью 

[17–19]. Дальнейший отжиг деформированного состоя-

ния привел к увеличению пластичных свойств с заметной 

потерей прочности. Наибольшую прочность имеет мате-

риал в состоянии комбинированной обработки деформа-

ции и отжига с последующей дополнительной деформа-

цией, достигая высоких значений 1335 МПа, при этом он 

имеет самую низкую пластичность. Самые высокие 

значения пластичности наблюдаются у состояний, под-

верженных отжигу.  

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

При изучении микроструктур отожженных состоя-

ний, как горячекатаного, так и деформированного, на-

блюдаются выделившиеся частицы различной морфо-

логии. После отжига деформированного материала 

объемная доля этих выделений больше, по сравнению 

Вектор науки ТГУ. 2021. № 3 69



Резяпова Л.Р., Валиев Р.Р., Усманов Э.И., Валиев Р.З.   «Исследование старения и механических свойств наноструктурного титана» 

 

Таблица 1. Результаты РФА и микротвердости титана Grade 4 в различном состоянии структуры 

Table 1. The results of XPA and microhardness of Grade 4 titanium in various structure states 

 

 

Состояние Микротвердость, HV Параметры решетки, нм 

Горячекатаный 237±2 
a=0,2953 

c=0,4693 

ИПДК 353±7 
a=0,2959 

c=0,4689 

Горячекатаный + отжиг 700 °C 250±6 
a=0,2951 

c=0,4689 

ИПДК + отжиг 700 °C 266±5 
a=0,2950 

c=0,4687 

ВТ1-0 (Бюро национальных стандартов)  
a=0,2950 

c=0,4687 

 

 

 

 

 

 
 

 
Рис. 3. Кривые «напряжение – деформация» титана Grade 4 в различном структурном состоянии 

Fig. 3. Stress-strain curves of Grade 4 titanium in various structure states 

 

 

 

 

 

Таблица 2. Механические свойства титана Grade 4 в различном структурном состоянии 

Table 2. Mechanical properties of Grade 4 titanium in various structure states 

 

 

Состояние σ0,2, МПа σв, МПа ε, % 

Горячекатаный 504,3 679,6 23,9 

Горячекатаный + отжиг 700 °C 541,8 727,5 27,4 

ИПДК 1015,2 1172,8 8,9 

ИПДК + отжиг 700 °C 603,9 716,9 30,8 

ИПДК + отжиг 700 °C + ИПДК 1203,9 1335,9 0,9 
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с горячекатаным состоянием после отжига. ИПДК спо-

собствует выделению большего количества частиц 

(рис. 2). В работе [10] при высоких температурах отжи-

га в деформированном ВТ1-0 выделились частицы, ко-

торые были индицированы как соединения нитрида 

титана TiN0,26 и TiC0,3N0,7, а авторами [20] в микро-

структуре деформированного образца ВТ1-0 при 450 °C 

и выше обнаружены дисперсные частицы интерметал-

лидов Ti5Si3, Ti2Fe и TiSi2. 

В данном исследовании рентгенофазовый анализ по-

казал изменение параметров решетки α-фазы, а именно 

максимальное приближение параметров к чистому ти-

тану после отжига (таблица 1), связанное с распадом 

пересыщенного твердого раствора. Данные процессы 

обусловлены присутствием в материале примесей Fe, 

которые способствуют выделению частиц вторых фаз. 

Определение точного химического состава частиц тре-

бует дальнейших экспериментов, так как рентгенофазо-

вый анализ и снятые с найденных частиц электроно-

граммы в ПЭМ указывают на то, что частицы не отно-

сятся к соединениям, найденным в работах [10; 20]. 

Результаты проведенных исследований технически 

чистого титана Grade 4 позволяют сделать выводы о про-

текающих процессах старения в материале после отжи-

га при 700 °C.  

Формирование УМЗ структуры приводит к повыше-

нию прочностных характеристик. Несмотря на потерю 

прочности после отжига ИПДК титана, твердость оста-

ется высокой для такого состояния, что говорит о влия-

нии выделившихся частиц на свойства титана Grade 4.  

Деформация кручением с отжигом при 700 °C и до-

полнительной деформацией позволила получить соче-

тание УМЗ структуры с выделившимися из твердого 

раствора наночастицами. Такая комбинированная обра-

ботка сопровождается увеличением прочности до ре-

кордных для технически чистого титана значений.  

 

ВЫВОДЫ 

1. Показано, что при отжиге 700 °C в технически 

чистом титане Grade 4 возможны процессы старения, 

сопровождающиеся выделением наночастиц вторых 

фаз из твердого раствора. 

2. Объемная доля выделившихся наночастиц в де-

формированном состоянии после отжига увеличивает-

ся, что, скорее всего, является следствием ускоренной 

диффузии в УМЗ титане при его нагреве. 

3. Комбинированная обработка, состоящая из ИПДК, 

отжига и последующей ИПДК-обработки, приводит к уве-

личению прочности до рекордных значений для техни-

чески чистого титана Grade 4 – 1200 МПа, с потерей 

пластических свойств. Отожженные состояния в горя-

чекатаном и УМЗ материале показали высокую пла-

стичность, что говорит о возможности повышения пла-

стичности после комбинированной обработки. Даль-

нейшее исследование будет направлено на преобразо-

вание режима комбинированной обработки для получе-

ния высокой прочности с сохранением на высоком 

уровне пластичности.  
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Abstract: It is known that titanium and its alloys are one of the promising materials in the industry, especially in medi-

cine, due to their excellent biocompatibility and corrosion resistance. The latest modern equipment and instruments used in 

traumatology, orthopedics, dentistry, etc. demand increasingly higher mechanical properties for materials. In comparison 

with commercially pure titanium, alloys do not have such high corrosion-resistant properties and biocompatibility. In this 

regard, improving the mechanical characteristics of a pure material is an urgent issue. The authors studied the effect of 

annealing on the structure and properties of commercially pure grade 4 titanium in the coarse-grained and ultrafine-grained 

states. The ultrafine-grained state was obtained using high-pressure torsion (HPT) under the pressure of 6 GPa at N=10 

revolutions at room temperature. In the microstructure investigated using transmission electron microscopy, the authors 

could detect particles of precipitated phases after annealing, which had different morphologies. Deformation leads to an 

increase in the precipitated particles after annealing. The authors carried out an X-ray phase analysis, which showed  

the approximation of the lattice parameters of the α-phase after deformation and annealing at 700 °C to the values of the 

parameters of pure titanium. Thus, aging processes occur in the material, accompanied by the decomposition of the super-

saturated solid solution and the release of particles of the second phase. The paper shows the results of titanium micro-

hardness measurements in different states. The combined treatment, consisting of HPT at N=5 revolutions, annealing at 

700 °C, and additional HPT deformation at N=5 revolutions, allowed obtaining the record strength for commercially pure 

grade 4 titanium. 

Keywords: commercially pure Grade 4 titanium; ultrafine-grained structure; severe plastic torsion deformation; nano-

particles; aging. 
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Аннотация: Нанокомпозиты на основе полимера и графена являются одним из классов перспективных мате-

риалов. При этом свойства полимерного композиционного материала определяются не только степенью наполне-

ния и природой наполнителя и связующего, но и формой, размером и взаимным расположением частиц наполни-

теля. Наиболее эффективно разрушение агрегатов наночастиц происходит в жидких средах под действием ультра-

звуковых колебаний. Предложен способ и разработано лабораторное оборудование для ультразвуковой обработки 

суспензии мелкодисперсного графита, проведена ультразвуковая обработка (УЗО) мелкодисперсного порошка 

графита. Получены суспензии на основе графита с растворителем, проведены эксперименты по получению графе-

на методом жидкофазного расслоения графита при ультразвуковом воздействии с разным временем ультразвуко-

вой обработки, проанализированы экспериментальные данные и выбрано оптимальное время УЗО. Представлены 

результаты исследования влияния основы графитовой суспензии на степень жидкофазного расслоения графита 

при ультразвуковом воздействии. Синтез графеновых структур с помощью УЗО наиболее эффективен из графито-

вых суспензий на основе дихлорэтана, бензола и дихлорбензола. Доля выхода графеновых структур составляет до 

66 %. Разработана технология получения полимеров, модифицированных графеновыми структурами с помощью 

ультразвукового диспергирования. На основе графена, синтезированного методом жидкофазного расслоения гра-

фита, получены нанополимеры с использованием ультразвуковых колебаний, проведены ДСК-измерения и иссле-

дованы прочностные свойства этих нанополимеров. Предел прочности каучуковых полимеров – от 1,9 до 3,6 МПа 

при различной концентрации графеновых включений. Остаточное удлинение образцов в пределах погрешности не 

изменилось и составило 200 %.  

Ключевые слова: ультразвуковая обработка; графит; графен; жидкофазное расслоение; нанокомпозит; нанопо-

лимер; ультразвуковое диспергирование. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В настоящее время графен рассматривается как пер-

спективный материал для электроники, медицины, ав-

томобилестроения и др. Существует достаточно много 

способов получения графеновых частиц, среди которых 

можно выделить микромеханическое расслаивание 

графита, расслаивание графита с использованием хи-

мических методов и расслаивание графита в жидкой 

фазе [1–3]. На данный момент известен ряд методов 

синтеза графена [1; 3–4], 5 основных из них: микроме-

ханическое расслаивание графита, расслаивание графи-

та химическими методами, выращивание графена мето-

дом химического осаждения из газовой фазы, рост гра-

фена на подложке SiC, расслаивание графита в жидкой 

фазе. Высококачественные графеновые листы часто 

получают методом отслаивания от графита в жидкой 

фазе [5; 6]. Расщепление кристаллитов графита на от-

дельные пластинки при помощи ультразвука может 

происходить как в водном растворе [7–9] в присутствии 

поверхностно-активных веществ [10–11], так и в невод-

ных растворах [12–14]. Задачей данных исследований 
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является повышение производительности процесса по-

лучения графена из графита за счет применения интен-

сивной ультразвуковой обработки суспензии графита  

в кавитационном режиме. 

Проведение ультразвуковой обработки (УЗО) сус-

пензии в режиме кавитации позволит существенно ин-

тенсифицировать процесс диспергирования графита по 

плоскостям спайности за счет дополнительного воздей-

ствия энергии схлопывания пузырьков. В этом случае 

импульс энергии передается от жидкости частицам 

графита за более короткое время, но с заметно большей 

силой, что способствует интенсификации разрушения 

частиц графита. 

Кавитационный порог – интенсивность ультразвука, 

ниже которой кавитационные явления не наблюдаются. 

Необходимо отметить, что он сильно зависит от приро-

ды жидкости, ее температуры и наличия в ней так на-

зываемых зародышей кавитации, в качестве которых 

выступают исходные частицы графита и вновь обра-

зующиеся наночастицы графена. При этом снижение 

вязкости жидкости и ее поверхностного натяжения со-

провождается и снижением порога кавитации. 

Графеновые структуры, синтезированные данным 

методом, находят свое применение в качестве компо-

нентов в композитных материалах, прозрачных прово-

дящих пленках, энергетических накопителях, а также  

в биотехнологиях [15–17]. 

Широкое использование наночастиц в композици-

онных материалах сдерживается склонностью наноча-

стиц к слипанию и образованию агрегатов, поскольку 

слипание наночастиц препятствует взаимодействию их 

поверхности с другими материалами. Естественно, раз-

рушение таких агрегатов позволит более полно исполь-

зовать весь потенциал наночастиц. Известно, что наи-

более эффективно разрушение агрегатов наночастиц 

происходит в жидких средах под действием ультразву-

ковых колебаний (ультразвуковое диспергирование 

наночастиц). Ультразвуковая обработка позволяет по-

лучать высокодисперсные (средний размер частиц – 

микроны и доли микрон), однородные и химически 

чистые суспензии [18]. В частности, для повышения 

степени диспергирования наполнителя в каучуковой 

матрице процессы приготовления водной суспензии 

наполнителя и ее смешения с латексом проводят с при-

менением ультразвука. Следует отметить, что управле-

ние степенью диспергирования наночастиц в твердом 

материале, тонких пленках, гелях и жидкостях является 

одной из актуальных задач на пути различных приме-

нений наночастиц. 

Цель работы – получение графеновых структур пу-

тем воздействия растворителей на графитовые структу-

ры для расслоения их плоскостей спайности с исполь-

зованием ультразвуковых колебаний при избыточном 

гидростатическом давлении, а также получение поли-

меров на их основе.  

 

МЕТОДИКА ПРОВЕДЕНИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ 

способ, который обеспечивает сохранность структуры 

монослоев исходного графита и исключает процессы их 

кислородного окисления [19]. В качестве растворителя 

был взят дихлорбензол как наиболее предпочтительный 

в предположении химического разрушения наиболее 

слабых связей между слоями в графитовых структурах. 

Для приготовления суспензии графита использовали 

900 мг порошкообразного графита высокой чистоты 

марки Aldrich, CAS номер 7782-42-5, который заливал-

ся 150 мл растворителя. 

УЗО проводили с помощью генератора УЗГ-2-4М 

(рис. 1) мощностью 1,5 кВт и частотой 18 кГц с избы-

точным гидростатическим давлением 2 атм в течение  

5 мин, 15 мин, 30 мин и 1 ч в кавитационном режиме. 

Давление в барокамере обеспечивали с помощью ком-

прессора, мощность ультразвука задавали регулиров-

ками генератора, расчет плотности мощности проводи-

ли на основании геометрических параметров барокаме-

ры, ванны обработки и наконечника ультразвукового 

излучателя, наличие кавитации контролировали по аку-

стическим характеристикам и визуально через смотро-

вое окно барокамеры. В качестве кавитационного поро-

га принимали значение плотности мощности ультра-

звука, при котором наблюдалось стабильное изменение 

акустических характеристик системы. Исследование 

кавитации проводилось на кавитометре INDICATOR 

IC-3M. Образцы высушенных суспензий с фиксирован-

ной концентрацией графита были исследованы методом 

рентгеновского дифракционного анализа на дифракто-

метре ДРОН-2, оборудованном рентгеновской трубкой 

с железным анодом. 

Исследование морфологии образцов проводили на 

аттестованном сканирующем электронном микроскопе 

высокого разрешения “Mira” фирмы “Tescan” (Чехия)  

с рентгеноспектральным анализатором фирмы “Oxford 

Instruments Analytical” (Великобритания). Ускоряющее 

напряжение при съемке составляло 20 кВ. 

Для получения полимеров использовали каучук на-

туральный вальцованный SVR-3L (Вьетнам) и пленко-

образующий блоксополимер ЛЕСТОСИЛ (ЛС-СМ). В ка-

честве добавок применялись диоксид кремния (20 % мас.) 

и графеновые углеродные частицы (0 % мас., 1 % мас., 

10 % мас. и 20 % мас. от массы полимера). Зависимости 

напряжения-деформации при растяжении определяли 

следующим образом: образец, имеющий форму двой-

ной лопатки, растягивался с постоянной скоростью,  

и регистрировались приложенная нагрузка и удлине-

ние. После этого вычислялись напряжения. Испытания 

проводили на испытательной машине ИП 5158-5, ос-

нащенной микропроцессорным блоком ПО-4, который 

обеспечивал прием и преобразование информации в циф-

ровую форму от силоизмерителя, растрового датчика 

перемещения траверсы и конечных выключателей  

и осуществлял контроль этих параметров. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ  

Установлено, что исходный графит имел интенсив-

ный пик в области 2θ≈33,8°. В процессе УЗО интенсив-

ность этого пика уменьшалась по мере снижения кон-

центрации графита в суспензии и роста концентрации 

графеновых частиц. Поскольку однослойным графено-

вым частицам не может принадлежать рефлекс 002, 

интенсивность исходной линии изменялась [19] в зави-

симости от времени ультразвуковой обработки (рис. 2). 

УЗО в течение 15 мин привела к наибольшему уменьше-

нию интенсивности пика 002. При обработке в течение 
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 a b 

Рис. 1. Схема (a) и внешний вид (b) ультразвукового узла установки для жидкофазного расслоения графита:  

1 – ультразвуковой генератор; 2 – магнитострикционный преобразователь; 3 – волновод; 4 – манометр;  

5 – кавитометр; 6 – отверстие для слива; 7 – клапан избыточного давления; 8 – уплотнительная прокладка;  

9 – мелкодисперсный графит; 10 – растворитель; 11 – барокамера 

Fig. 1. Scheme (a) and appearance (b) of ultrasonic unit of the device for the graphite liquid-phase exfoliation:  

1 – ultrasonic generator; 2 – magnetostrictive transducer; 3 – wave conductor; 4 – manometer; 5 – cavitation indicator;  

6 – drain hole; 7 – pressure relief valve; 8 – sealing gasket;  

9 – finely-dispersed graphite; 10 – solvent; 11 – low-pressure chamber 

 

 

 

 

 

 

 
 

 

Рис. 2. Зависимость интенсивности линии 002 от времени УЗО 

Fig. 2. The dependence of 002 line intensity on the UST time 

 

        Исходный графит                УЗО 5 мин                          15 мин                                 30 мин                                60 мин 
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30 мин интенсивность пика 002 начала расти. Это озна-

чает, что частицы графена начали агломерировать,  

в процессе чего образовывались многослойные графе-

новые структуры. При УЗО суспензии на основе ДМФ 

растворителя в течение 30 мин графеновые частицы 

агломерируют в многослойные графеновые структуры 

менее активно. УЗО в течение 5 мин к расслоению гра-

фита не привела. Толщина отдельных слоев после УЗО 

уменьшается с 32 до 13 нм (рис. 3). 

Исходя из результатов, представленных на рис. 2, 

можно заметить влияние растворителя на степень жид-

кофазного расслоения графита на графеновые структу-

ры. Для оценки этого влияния были выбраны бензол, 

диметилформамид, ортоксилол, ацетон, дихлорбензол  

и дихлорэтан. Оптимальным временем ультразвуковой 

обработки является 15 мин (рис. 4). УЗО суспензий на 

основе дихлорбензола, бензола и дихлорэтана приводит 

к наибольшему уменьшению интенсивности пика 002, 

что свидетельствует о расслоении графита на графено-

вые структуры. Наименее интенсивный пик принадле-

жит суспензии на основе дихлорэтана. Доля выхода 

графеновых структур составляет до 66 %. УЗО суспен-

зий на основе ацетона, ортоксилола и диметилформа-

мида к расслоению графита не привела. 

Добавление графеновых структур приводит к измене-

нию цвета полученных полимеров. Проведенные ДСК-

измерения (рис. 5) позволили установить, что в материале 

в интервале температур от 200 до 300 °С наблюдается 

разложение пластификатора. Затем идет разложение эла-

стомера в интервале от 340 до 385 °С и от 440 до 480 °С. 

 

 

 

     

 a b 

Рис. 3. СЭМ-снимки морфологии поверхности исходного графита (a)  

и обработанной УЗК графитовой суспензии на основе дихлорбензола в течение 15 мин (b) 

Fig. 3. SEM-photographs of the initial graphite surface morphology (a)  

and of dichlorobenzene-based graphite suspension US-treated during 15 min. (b) 

 

 

 

 

 
 

 
Рис. 4. Интенсивность линии 002 после УЗО графитовых суспензий на основе растворителей 

Fig. 4. 002 line intensity after UST of graphite suspensions based on solvents 

Исходный графит  дихлорбензол         бензол                     ДМФ                ацетон               орто-ксилол      дихлорэтан 
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Рис. 5. DSC-кривые полимеров на основе каучука (a) и ЛС-СМ (b) с различными концентрациями графеновых добавок 

Fig. 5. DSC-curves of rubber-based polymers (a) and LS-SM (b) with different concentrations of graphene additives 

 

 

$каучук 0 % 
каучук 0 %, 5,7000 mg 

$каучук 0 % 
каучук 0 %, 5,5000 mg 

$каучук 10 % 
каучук 10 %, 4,4000 mg 

$каучук 20 % 
каучук 20 %, 4,6000 mg 

$ ЛС-CМ 10 % 
ЛС-CМ 10 %, 1,8000 mg 

$ ЛС-CМ 1 % 
ЛС-CМ 1 %, 2,5000 mg 

$каучук 20 % 
каучук 20 %, 4,3000 mg 

$ЛС-CМ 0 % 
ЛС-CМ 0 %, 3,0000 mg 

  

78 Вектор науки ТГУ. 2021. № 3



Рубаник В.В., Савицкий В.О., Рубаник В.В. мл. и др.   «Получение графеновых структур и нанополимеров…» 

 

 

a 

 

b 

Рис. 6. Кривая растяжения (a) и остаточное удлинение (b) нанополимеров из натурального каучука  

с различными концентрациями графеновых включений:  

1 – 0 % мас.; 2 – 1 % мас.; 3 – 10 % мас.; 4 – 20 % мас. 

Fig. 6. Elongation curve (a) and residual elongation (b) of nanopolymers based on natural rubber  

with different concentrations of graphene inclusions:  

1 – 0 % wt.; 2 – 1 % wt.; 3 – 10 % wt.; 4 – 20 % wt. 

 

 

Исследованы прочностные свойства полученных 

полимеров (рис. 6, рис. 7). Предел прочности полиме-

ра из натурального каучука без графеновых добавок 

составил 1,9 МПа. При увеличении концентрации 

графеновых добавок наблюдается рост прочности  

и уменьшение относительного удлинения. Так, при до-

бавлении 1 % мас. графеновых структур предел проч-

ности увеличился до 2 МПа, а относительное удли-

нение не изменилось. При добавлении 10 % мас. гра-

феносодержащей добавки наблюдается резкий рост 

предела прочности до 2,7 МПа и уменьшение относи-

тельного удлинения при разрыве с 810 до 480 %. Пре-

дел прочности полимера с добавлением 20 % мас. 

графеносодержащей добавки составил 3,6 МПа, отно-

сительное удлинение при разрыве выросло до 510 % 

(рис. 6 a) [20]. Остаточное удлинение образцов в пре-

делах погрешности не изменилось и составило 200 % 

(рис. 6 b).  

При исследовании полимера из ЛС-СМ зависимости 

при увеличении концентрации графеновых включений 

не обнаружено. Предел прочности составил от 0,26  

до 0,47 МПа, а относительное удлинение – от 6,6  

до 9,8 % (рис. 7 a), что соответствует результатам, по-

лученным в [21]. При добавлении 20 % мас. графено-

вых структур упругая составляющая деформации 

больше, чем в образце, в котором графеновые добавки 

отсутствуют и для которого предел прочности ниже, 

однако упругая составляющая меньше, чем при добав-

лении 20 % мас. графеновых структур. Остаточное удли-

нение составило от 2 до 6 % (рис. 7 b). 

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Полученные результаты расширяют научные пред-

ставления о методах получения графеновых структур 

с применением УЗО, об особенностях полимерных 
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Рис. 7. Кривая растяжения (a) и остаточное удлинение (b) нанополимеров на основе ЛС-СМ  

с различными концентрациями графеновых включений:  

1 – 0 % мас.; 2 – 1 % мас.; 3 – 10 % мас.; 4 – 20 % мас. 

Fig. 7. Elongation curve (a) and residual elongation (b) of nanopolymers based on LS-SM   

with different concentrations of graphene inclusions:  

1 – 0 % wt.; 2 – 1 % wt.; 3 – 10 % wt.; 4 – 20 % wt. 

 

 

 

нанокомпозитов, модифицированных графеновыми 

структурами с применением ультразвука. Они позволяют 

управлять прочностными характеристиками поли-

мерной составляющей резиновых смесей и вулканиза-

тов, что дает возможность получать материалы с задан-

ными прочностными характеристиками. Разработана 

технология получения нанокомпозитных полимеров, 

наполненных синтезированным графеном при использо-

вании ультразвукового воздействия, которая позволит 

расширить ассортимент продукции каучуковых пред-

приятий, повысить рентабельность шинных производств 

и качество выпускаемых шин. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ 

Исследовано влияние мощности ультразвуковых ко-

лебаний и времени УЗО на степень расслоения графита. 

Изучено влияние основы суспензии на время УЗО до 

максимального расслоения графита и предотвращения 

его агломерации в многослойные структуры. Установ-

лено, что при получении графеновых структур с помо-

щью УЗО графитовых суспензий на основе растворите-

ля наиболее эффективными являются дихлорэтан, бен-

зол и дихлорбензол. Доля выхода графеновых структур 

составляет до 66 %.  

Анализ экспериментальных данных показал, что оп-

тимальным является получение графена методом жид-

кофазного расслоения с помощью ультразвуковой об-

работки в течение 15 мин из суспензий на основе ди-

хлорбензола в кавитационном режиме.  

Разработана технология и получены полимеры, мо-

дифицированные графеновыми структурами с помо-

щью ультразвукового диспергирования. Добавление 

графеновых включений в полимеры приводит к росту 

их прочностных характеристик. Предел прочности по-

лимеров на основе каучка с добавлением 20 % мас. 

графеновых структур составляет 3,6 МПа, что в два 

раза больше, чем без добавления. 
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Abstract: Graphene-based polymer nanocomposites are considered a promising class of future materials. The degree of 

filling, the filler and binder nature, and the shape, size, and mutual arrangement of filler particles determine the properties 

of a polymer composite material. The destruction of nanoparticles aggregates occurs most effectively in liquid media un-

der the action of ultrasonic vibrations. The authors proposed the technique and designed laboratory equipment for ultraso-

nic treatment of the finely-dispersed graphite suspension, carried out the ultrasonic treatment (UST) of finely-dispersed 

graphite powder. The suspensions based on graphite with a solvent were obtained. The authors carried out the experiments 

on producing graphene using the graphite liquid-phase exfoliation method at the ultrasonic treatment with different ultra-

sonic treatment times, analyzed experimental data, and selected the UST optimal time. The paper contains the results of 

the study of the effect of the graphite suspension base on the degree of ultrasonic liquid-phase exfoliation of graphite.  

The most effective synthesis of graphene structures using UST is synthesis from graphite suspensions based on 

dichloroethane, benzol, and dichlorobenzene. Graphene structures’ output ratio amounts to up to 66 %. The authors deve-

loped the technology for producing polymers modified with graphene structures using ultrasonic dispersion. Based on 
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graphene synthesized by the graphite liquid-phase exfoliation, the authors obtained nanopolymers using ultrasonic vibra-

tions, carried out DSC measurements, and studied their strength properties. The limit strength of elastic polymers is from 

1.9 to 3.6 MPa at different concentrations of graphene inclusions. The residual elongation of samples within the deviation 

did not change and amounted to 200 %. 

Keywords: ultrasonic treatment; graphite; graphene; liquid-phase exfoliation; nanocomposite; nanopolymer; ultrasonic 

dispersion. 
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Аннотация: В последнее время интерес исследователей сфокусирован на новом классе гранецентрированных 

кубических решеток (ГЦК) высокоэнтропийных сплавов (ВЭС), благодаря их уникальным свойствам – высоким 

значениям коэффициента деформационного упрочнения, хорошей пластичности и вязкому разрушению при низ-

ких температурах испытания. Такое сочетание свойств в ГЦК ВЭС достигается в результате смешивания пяти  

и более элементов в равных атомных пропорциях. Из-за сильной температурной зависимости напряжений на пре-

деле текучести σ0,1(Т), эти сплавы характеризуются низкими значениями σ0,1 при температуре выше комнатной, 

что сдерживает их практическое применение. Дисперсионное упрочнение является эффективным способом дос-

тижения высокой прочности и успешно применяется для упрочнения ГЦК ВЭС. В работе проведены исследова-

ния влияния старения при 923 К в течение 4 ч и при 1073 К в течение 18 и 30 ч на механическое поведение моно-

кристаллов ГЦК (CoCrFeNi)94Ti2Al4 (ат. %) ВЭС, ориентированных вдоль [001] направления, при растяжении. 

Старение при 923 К в течение 4 ч и при 1073 К в течение 18 и 30 ч приводит к выделению частиц γ′-фазы, размер  

и объемная доля которых зависят от температуры и времени старения. Выделение частиц γ′-фазы приводит к рос-

ту напряжений на пределе текучести от 47 МПа (старение 923 К, 4 ч) до 226 МПа (старение 1073 К, 30 ч) относи-

тельно закаленных кристаллов при 296 К. Установлена зависимость коэффициента деформационного упрочнения, 

пластичности и максимального уровня напряжений до разрушения от термической обработки. Обсуждаются при-

чины роста напряжений на пределе текучести и коэффициента деформационного упрочнения при выделении час-

тиц γ′-фазы. 

Ключевые слова: монокристаллы; высокоэнтропийный сплав (CoCrFeNi)94Ti2Al4; частицы γ′-фазы; скольже-

ние; растяжение. 
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ВВЕДЕНИЕ 

В последние годы широкую популярность приобре-

ли высокоэнтропийные сплавы (ВЭС) благодаря своей 

высокой прочности и коррозионной стойкости по срав-

нению с чистыми металлами, сталями и традиционны-

ми сплавами. Высокоэнтропийные сплавы – это спла-

вы, которые состоят из пяти и более элементов, при 

этом атомная концентрация каждого их них варьирует-

ся в пределах от 5 до 35 % [1]. По сравнению с тради-

ционными сплавами, где есть атомы одного основного 

элемента в качестве матрицы, в высокоэнтропийных 

сплавах в качестве матрицы используют несколько 

элементов в эквиатомных пропорциях. Главной осо-

бенностью ВЭС является высокое значение энтропии 

смешения [2], которая обеспечивает формирование од-

нофазного неупорядоченного твердого раствора заме-

щения с гранецентрированной кубической (ГЦК), объ-

емно-центрированной кубической (ОЦК) или гексаго-

нальной плотноупакованной (ГПУ) решеткой, которая 

искажена из-за различия атомных радиусов и большой 

концентрации составляющих элементов. Кроме этого 

ВЭС характеризуются замедленной диффузией и эф-

фектом перемешивания [3; 4]. 

ВЭС с ГЦК решеткой обладают уникальными свой-

ствами по сравнению с чистыми металлами и аустенит-

ными сталями. При температурах ниже 296 К ГЦК ВЭС 

являются близкими к высокопрочным сплавам, по-

скольку предел текучести σ0,1≈G/200. В состоянии, 

близком к высокопрочному, они обладают высокой 

скоростью деформационного упрочнения в сочетании  

с высокой пластичностью до 60–70 % и отсутствием вяз-

ко-хрупкого перехода, который присутствует у аусте-

нитных сталей [5]. Первым и на данный момент одним 

из самых исследованных ГЦК ВЭС является сплав Кан-

тора FeNiCoCrMn [6]. Применение этого сплава огра-

ничивается низкими прочностными свойствами на пре-

деле текучести σ0,1 при температурах выше комнатной 

из-за сильной температурной зависимости напряже-

ний σ0,1(Т). Для увеличения предела текучести  
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используют несколько подходов: (1) твердорастворный 

эффект упрочнения за счет легирования атомами заме-

щения большего атомного радиуса, чем атомы основы, 

и атомами внедрения [7–9]; (2) дислокационный эффект 

за счет введения в материал дислокаций и двойников 

при предварительной низкотемпературной пластиче-

ской деформации [10]; (3) дисперсионный эффект за 

счет выделения частиц второй фазы [11; 12]; (4) зерно-

граничный эффект в поликристаллах за счет уменьше-

ния размера зерна [13]. 

Одним из перспективных ГЦК ВЭС в плане дости-

жения высокого уровня напряжений на пределе текуче-

сти σ0,1 является ГЦК ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4 (ат. %). 

Данный сплав характеризуется высокой энтропией 

смешения ΔS=13,19 Дж/(моль∙К) и средней величиной 

энергии дефекта упаковки 0,035–0,04 Дж/м2, при кото-

рой эффект деформационного упрочнения может опре-

деляться двумя механизмами деформации: скольжени-

ем и двойникованием. Легирование атомами Al и Ti 

большего атомного радиуса, чем атомы основы  

CoCrFeNi, может способствовать значительному твер-

дорастворному эффекту упрочнения по сравнению с хо-

рошо изученным сплавом Кантора [11; 14]. ГЦК ВЭС 

(CoCrFeNi)94Ti2Al4 является неэквиатомным, и в нем 

могут выделяться частицы трех фаз: B2-фаза на основе 

ОЦК с химическим составом NiAl, L12-фаза (γ′-фаза) на 

основе ГЦК решетки с химическим составом Ni3Al  

и L21-фаза (фаза Гейслера) на основе ОЦК решетки  

с химическим составом Ni2AlTi [11]. Выделение частиц 

указанных выше фаз приводит к дополнительному эф-

фекту упрочнения, который определяется их размером 

и объемной долей [10]. Основные работы по влиянию 

частиц второй фазы на свойства данного сплава были 

выполнены на поликристаллах ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4, 

показано, что частицы γ′-фазы выделяются в темпера-

турном интервале от 923 до 1123 К и их размер слабо 

увеличивается [15]. Так, при старении при 1073 К  

в течение 500 ч размер частиц достигает лишь 70 нм 

[15]. В этом ВЭС частицы γ′-фазы из-за замедленной 

диффузии очень слабо увеличиваются в размере. 

Благодаря этому ГЦК ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4 харак-

теризуются хорошей термической стабильностью  

в области высоких температур [15]. Однако система-

тические исследования механических свойств и физи-

ческой причины высокого деформационного упроч-

нения ГЦК ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4 и влияния на них 

частиц второй фазы в литературе на данный момент 

отсутствуют. 

Для исследования эффекта дисперсионного упроч-

нения использовали старение в течение 4 ч при 923 К  

и в течение 18 и 30 ч при температуре 1073 К, при ко-

торых происходит выделение частиц только γ′-фазы 

[16]. В ориентации [001] фактор Шмида для скольже-

ния mск=0,41 при деформации растяжением больше, 

чем для двойникования mдв=0,23 [17; 18], таким обра-

зом, это позволяет выяснить роль скольжения в дефор-

мационном упрочнении ГЦК ВЭС. 

Цель работы – исследование механического поведе-

ния монокристаллов ГЦК ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4, ори-

ентированных вдоль [001] направления, при деформа-

ции растяжением при температуре испытания 296 К  

в однофазном состоянии после закалки и с частицами 

γ′-фазы. 

ОБРАЗЦЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

Монокристаллы ГЦК ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4 (ат. %) 

были получены методом Бриджмена в атмосфере 

инертного газа гелия. Гомогенизацию образцов прово-

дили в атмосфере инертного газа гелия при температу-

ре 1473 К в течение 24 ч с последующей закалкой  

в воду. Химический состав монокристаллов был опре-

делен после закалки рентгенофлуоресцентным методом 

с помощью рентгенофлуоресцентного спектрометра 

XRF-1800 с волновой дисперсией, который позволил 

определить атомные проценты Co=23,63 %, Cr=24,52 %, 

Fe=24,95 %, Ni=22,6 %, Al=2,51 % и Ti=1,79 % (ат. %). 

Ориентацию определяли на дифрактометре ДРОН-3М  

с использованием FeKα излучения. Образцы на растяже-

ние в форме двойной лопатки размером 12×2×1,5 мм3 

вырезали на электроискровом станке АРТА 153. По-

врежденный поверхностный слой после резки удаляли 

механической шлифовкой и последующей химической 

полировкой в электролите 200 мл H3PO4 + 50 г CrO3  

в течение 90 с. Для выделения наноразмерных частиц 

γ-фазы кристаллы старили при температуре 923 К  

в течение 4 ч и при 1073 К в течение 18 и 30 ч в атмо-

сфере инертного газа гелия с последующей закалкой  

в воду. После старения при 923 К в течение 4 ч частицы 

γ′-фазы имели размер 3–5 нм и объемную долю 3 %,  

а при старении при 1073 К в течение 18 и 30 ч их размер 

увеличился до 18–25 нм, а объемная доля – до 9–11 % 

[18]. Механические испытания на растяжение при 296 К 

проводили на установке Instron со скоростью деформа-

ции 4·10-4 с-1. Поверхность деформированных образцов 

исследовали на оптическом микроскопе KEYENCE 

VHX-2000. Тонкие фольги получали методом двух-

струйной электрополировки на приборе TenuPol-5 при 

комнатной температуре и приложенном напряжении 

12,5 В в электролите, содержащем 20 % серной кислоты 

в этиловом спирте. Электронно-микроскопические ис-

следования проводили на электронном микроскопе 

JEOL 2010 при ускоряющем напряжении 200 кВ. 

 

РЕЗУЛЬТАТЫ ИССЛЕДОВАНИЙ 

На рис. 1 представлены σ(ε)-кривые течения и соот-

ветствующие им изменения коэффициента деформаци-

онного упрочнения θ=dσ/dε от степени деформации для 

четырех структурных состояний [001]-монокристаллов 

ГЦК ВЭС (CoCrFeNi)94Ti2Al4 (ат. %) при деформации 

растяжением при температуре испытания 296 К. 

Вид σ(ε)-кривых течения и поведение коэффициента 

деформационного упрочнения θ=dσ/dε от степени де-

формации показывают, что в [001]-монокристаллах 

пластическое течение начинается со стадии II линейно-

го упрочнения, как в ГЦК металлах и сплавах замеще-

ния и внедрения, ориентированных для множественно-

го сдвига при деформации скольжением [5]. После за-

вершения стадии II наблюдается падение θ и происхо-

дит переход к стадии III динамического возврата. Ана-

лиз поведения зависимости θ(ε) (рис. 1 b) показал, что 

переход к стадии III динамического возврата зависит от 

способа термообработки. При увеличении размера час-

тиц γ-фазы переход к стадии III происходит после 

меньшей степени деформации. Так, переход к стадии III 

происходит после 18 % пластической деформации при
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 a b 

Рис. 1. Зависимости σ(ε)-кривых течения (a) и θ(ε)-кривых (b) для монокристаллов  

высокоэнтропийного сплава (CoCrFeNi)94Ti2Al4  

при деформации растяжением при температуре испытания 296 К 

Fig. 1. The dependencies of σ(ε)-flow curves (a) and θ(ε)-curves (b)  

for single crystals of high-entropy alloy (CoCrFeNi)94Ti2Al4  

during tensile deformation at the test temperature of 296 К 

 

 

 

размере частиц γ-фазы 18–25 нм (старение при 1073 К 

в течение 18 и 30 ч) и после 28 % в закаленных моно-

кристаллах и монокристаллах с частицами γ-фазы раз-

мером 3–5 нм (старение при 923 К в течение 4 ч). 

Анализ σ(ε)-кривых течения показывает, что выде-

ление частиц γ-фазы приводит к росту напряжений на 

пределе текучести σ0,1. При выделении частиц γ-фазы 

размером 3–5 нм прирост напряжений σ0,1 составляет 

Δσ0,1=σ4ч
0,1−σзак

0,1=47 МПа, а при выделении частиц 

размером 18–25 нм напряжения увеличиваются на 

Δσ0,1=σ18ч
0,1−σзак

0,1=202 МПа и Δσ0,1=σ30ч
0,1−σзак

0,1=226 МПа 

относительно закаленных монокристаллов. Следует отме-

тить, что близкие значения Δσ0,1, наблюдаемые при старе-

нии при 1073 К в течение 18 и 30 ч, обусловлены близким 

размером частиц γ′-фазы 18–25 нм, которые медленно 

растут с увеличением времени старения при одной темпе-

ратуре в результате замедленной диффузии [15]. 

 

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ 

Известно, что при выделении когерентных частиц 

вклад в упрочнение на пределе текучести σ0,1 определя-

ется упругими полями напряжений, возникающими из-

за несоответствия параметров кристаллических реше-

ток частицы и матрицы, и описывается известным со-

отношением Герольда – Хаберкорна [19; 20]: 
 

2

1

2

3

1,0 3 









b

fr
EMG ,                         (1) 

 
где M=3 – фактор Тейлора; 

G=81000 МПа при 296 К – модуль сдвига исходной 

фазы; 

E=∆a/am=26∙10-4 – параметр несоответствия матрицы am 

и частицы γ'-фазы ap (∆a=am−ap); 

f – объемная доля частиц, оцененная с помощью про-

свечивающей электронной микроскопии; 

r – радиус частицы в плоскости скольжения; 

b=0,25 нм – модуль вектора Бюргерса полной скользя-

щей дислокации a/2<110>. 

Оценка вклада по соотношению (1) показала, что при 

размере частиц γ′-фазы 3–5 нм и объемной доле 3 % 

вклад в упрочнение на пределе текучести σ0,1 составляет 

53 МПа, он увеличивается до 205 и 227 МПа при размере 

частиц 18–25 нм и объемной доле 9–11 %. Оцененные по 

соотношению (1) значения хорошо согласуются с экспе-

риментальными значениями Δσ0,1 (таблица 1). 

В таблице 1 представлены значения коэффициента 

деформационного упрочнения на линейной стадии 

θII=dσ/dε, максимального уровня напряжений до раз-

рушения σmax и пластичности δ, которые, как и напря-

жения на пределе текучести σ0,1, зависят от термиче-

ской обработки. Видно, что θII=dσ/dε и σmax увеличива-

ются с увеличением размера частиц, а пластичность, 

напротив, уменьшается относительно закаленных кри-

сталлов. Максимальные значения θII=dσ/dε и σmax и ми-

нимальная пластичность наблюдаются после старения 

при 1073 К в течение 30 ч. Для всех термических обра-

боток различие Δσmax превышает прирост напряжений 

на пределе текучести Δσ0,1 в 1,3–2,3 раза. 

Исследования дислокационной структуры пока-

зали, что после закалки и выделения частиц γ′-фазы 

в [001]-монокристаллах при 296 К развивается пла-

нарная структура с плоскими скоплениями дислока-

ций (рис. 2). В закаленных [001]-монокристаллах ВЭС 

(CoCrFeNi)94Ti2Al4 с величиной энергии дефекта упа-

ковки γ0=0,035–0,040 Дж/м2 планарная структура раз-

вивается в результате подавления поперечного скольже-

ния винтовых дислокаций за счет твердорастворного 

эффекта упрочнения от атомов Al и Ti большего атомно-

го радиуса, чем размер атомов основы ВЭС и ближнего 
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Таблица 1. Механические свойства монокристаллов высокоэнтропийного сплава (CoCrFeNi)94Ti2Al4  

при деформации растяжением при 296 К в зависимости от термической обработки 

Table 1. Mechanical properties of single crystals of high-entropy alloy (CoCrFeNi)94Ti2Al4  

during tensile deformation at 296 К depending on thermal treatment 

 

 

Обработка σ0,1, МПа Δσ0,1, МПа θII=dσ/dε, МПа σmax, МПа Δσmax, МПа δ, % 

Закаленный 219 – 1100 690 – 50 

923 К × 4 ч 266 47 1500 798 108 43 

1073 К × 18 ч 421 202 2200 990 300 30 

1073 К × 30 ч 445 226 2300 1004 314 28 

 

 

 

         

 a b c 

Рис. 2. Дислокационная структура закаленных и состаренных [001]-монокристаллов  

высокоэнтропийного сплава (CoCrFeNi)94Ti2Al4 при деформации растяжением 5 % при 296 К:  

a – закаленный; b – старение 923 К × 4 ч; c – старение 1073 К × 30 ч 

Fig. 2. Dislocation structure of quenched and aged [001]-single crystals of a high-entropy alloy (CoCrFeNi)94Ti2Al4  

during tensile deformation of 5 % at 296 К: a – quenched; b – aging 923 К × 4 h; c – aging 1073 К × 30 h 

 

 

 

порядка [21], а при выделении частиц γ′-фазы –  

с дополнительным фактором, связанным с разупрочне-

нием действующей системы при срезании наноразмер-

ных частиц γ′-фазы скользящими дислокациями [12]. 

При развитии планарной структуры в закаленных 

и с частицами γ′-фазы [001]-монокристаллах с увеличением 

степени деформации происходит образование мульти-

полей. В монокристаллах с частицами γ′-фазы размером 

18–25 нм мультиполи образуются после меньшей сте-

пени деформации, чем в закаленных кристаллах. Муль-

типоли, подобно двойникам, являются препятствиями 

для движения скользящих дислокаций и приводят к до-

полнительным эффектам упрочнения по сравнению  

с дислокационными барьерами. Следовательно, увели-

чение коэффициента деформационного упрочнения 

θII=dσ/dε на линейной стадии в [001]-монокристаллах 

связано с зависимостью образования мультиполей от 

размера частиц или термической обработки. 

 

ОСНОВНЫЕ РЕЗУЛЬТАТЫ И ВЫВОДЫ 

1. При старении при 923 К в течение 4 ч и при 1073 К 

в течение 18 и 30 ч монокристаллов высокоэнтропий-

ного сплава (CoCrFeNi)94Ti2Al4 происходит выделение 

когерентных наноразмерных частиц γ′-фазы, упорядочен-

ных по типу L12, размером 3–5 и 18–25 нм и объемной 

долей 3 и 9–11 % соответственно. Частицы γ′-фазы 

приводят к росту напряжений на пределе текучести 

относительно закаленных кристаллов при 296 К на 

47 МПа и 202 и 226 МПа после старения при 923 К  

в течение 4 ч и при 1073 К в течение 18 и 30 ч соответ-

ственно. 

2. Коэффициент деформационного упрочнения, пла-

стичность и напряжения перед разрушением при рас-

тяжении зависят от термической обработки и разме-

ра частиц при старении. Максимальные значения 

θII=dσ/dε=2300 МПа и σmax=1004 МПа и минимальная 

пластичность 28 % наблюдаются после старения при 

1073 К в течение 30 ч. 

3. Высокий коэффициент деформационного упроч-

нения θII=dσ/dε=2300 МПа в [001]-монокристаллах  

с размером частиц 18–25 нм после старения при 1073 К 

в течение 30 ч связан с образованием мультиполей на 

ранней степени деформации по сравнению с закален-

ными кристаллами и с кристаллами, содержащими час-

тицы γ′-фазы меньшего размера. 
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Abstract: Recently, the interest of researchers has focused on a new FCC class (FCC – face-centered cubic lattice) 

high-entropy alloys (HEA), due to their unique properties – high values of the strain hardening coefficient, good plasticity, 

and ductile fracture at low test temperatures. Such a combination of properties in an FCC of HEA is achieved by mixing 

five or more elements in equal atomic proportions. Due to the strong temperature dependence of stresses at the σ0.1(T) 

yield point, these alloys have low σ0.1 values at temperatures above room temperature, which hinders their practical appli-

cation. A precipitation hardening is an effective way to achieve high strength and is successfully used for hardening HEA 

FCC. The paper studied the influence of ageing at 923 K for 4 hours and at 1073 K for 18 and 30 hours on the mechanical 

behavior of single crystals of (CoCrFeNi)94Ti2Al4 (at.%) HEA FCC oriented along the [001] direction under tension. Age-

ing at 923 K for 4 hours and at 1073 K for 18 and 30 hours leads to the precipitation of γ′-phase particles, the size and vo-

lume fraction of which depend on the ageing temperature and time. The γ′-phase particles precipitation leads to an increase 

in stresses at the yield point from 47 MPa (ageing at 923 K, 4 hours) to 226 MPa (ageing at 1073 K, 30 hours) relative to 

quenched crystals at 296 K. The study identified the dependence of the strain hardening coefficient, plasticity, and  

the maximum stress level before fracture on heat treatment. The author discussed the reasons for the growth of stresses at 

the yield point and the strain hardening coefficient upon precipitation of γ′-phase particles. 

Keywords: single crystals; high-entropy alloy (CoCrFeNi)94Ti2Al4; γ′-phase particles; slip; tensile deformation. 
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