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– диффузионные прослойки насыщены ком-
понентами, входящими как в состав коррози-
онностойкой стали, так и титанового сплава,  
а именно Fe, Ni, Cr, Ti и Al. 
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Исследован фазовый состав оксидных пленок на поверхности покрытий системы Fe-Cr-Al с помощью 
рентгеноструктурного анализа по методу скользящего пучка. Показано, что при 900 °С фазовый состав 
формирующихся оксидных пленок αAl2O3 и (FeCr)2O3, к которым при длительной выдержке добавляется ок-
сид FeAl2O4. Повышение температуры до 1100 °С интенсифицирует рост оксидных пленок, а увеличение 
содержания алюминия обеспечивает стабильный рост оксидов αAl2O3 и FeAl2O4. При содержании в сплаве 
алюминия больше 10 ат. % на больших временах выдержки образуется метастабильный оксид алюминия 
δAl2O3, формирование которого связано со снижением в тонких поверхностных слоях концентрации хрома. 
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The phase composition of the oxide films on the surface of the Fe-Cr-Al system coatings is studied using glancing 
angle X-ray diffraction. It is shown that at 900 °С the formed oxide films consist of αAl2O3 and (FeCr)2O3, to which 
FeAl2O4 oxide is added during long-term exposure. An increase in temperature to 1100 °C intensifies the growth of ox-
ide films, and an increase in the aluminum content ensures a stable growth of αAl2O3 and FeAl2O4 oxides. When the 
aluminum content in the coating is more than 10 at. % at large exposure times, metastable alumina δAl2O3 is formed, 
the formation of which is associated with a decrease in the concentration of chromium in thin surface layers. 
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Жаростойкость сплавов системы Fe-Cr-Al 

обеспечивается за счет формирования на их по-
верхности защитных слоев оксидов Al и Cr [1–6]. 

В работе [7] предложена последовательность 
технологических операций получения на по-
верхности  сплава  Х15Ю5  слоистого покрытия 
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FeAl(Cr, Si) / Fe3Al(Cr, Si) / Fe(Al, Cr, Si), содер-
жание Al и Cr в поверхностном слое которого 
обеспечивает стабильное формирование оксид-
ной пленки. В процессе эксплуатации таких по-
крытий из-за имеющегося градиента концен-
траций должно происходить диффузионное пе-
рераспределение химических элементов (Fe, Al, 
Cr и Si), что, в итоге, может привести к сниже-
нию содержания Al и Cr, а, следовательно, и из-
менению фазового состава защитных оксидных 
пленок. 

В настоящей работе исследовано влияния 
температурно-временных условий термообра-
ботки (ТО) покрытий системы Fe-Cr-Al с раз-
личным химическим составом на фазовый со-
став оксидных пленок. 

 

Материалы и методика эксперимента 
 

Различный фазовый состав покрытий сис-
темы Fe-Cr-Al обеспечивали путем погружения 
сплава Х15Ю5 (далее 10Al15Cr) в расплав си-
лумина и последующей ТО [8]. После ТО по 
режиму 1100 °С, 20 ч на поверхности Х15Ю5 
было сформировано покрытие, содержащее 40 
ат. % Al и 7 ат. % Cr (далее образец 40Al7Cr). 
После 100 ч выдержки – покрытие, содержащее 
25 ат. % Al и 11 ат. % Cr (далее образец 
25Al11Cr) и после 500 ч выдержки – покрытие, 
содержащее 18 ат. % Al и 13 ат. % Cr (далее об-
разец 18Al13Cr). 

Для исследования влияния температурно-
временных условий ТО на фазовый состав ок-
сидных пленок последнюю проводили в печи 
LOIP LF-7/13-G1 в воздушной атмосфере при 
900 и 1100 °С c выдержкой до 20 ч. Перед каж-
дой ТО поверхность образцов подвергалась  
механической очистке металлической щеткой  
и наждачной бумагой зернистостью 1000 с це-
лью удаления оксидных пленок. Металлогра-
фические исследования выполняли на модуль-
ном металлографическом микроскопе Олимпус 
BХ-61. Электронно-оптические исследования  
и определение химического состава осуществ-
ляли на растровом двухлучевом электронном 
микроскопе Versa 3D Dual Beam. Рентгеност-
руктурный анализ по методу скользящего пуч-
ка выполняли на дифрактометре Bruker D8 
ADVANCE ECO в геометрии Брегга–Брентано 
с фиксированным углом скольжения от 0,5° до 2° 
в излучении медного анода (λ=1,5406Å) с исполь-
зованием никелевого Kβ-фильтра (щель 0,1 мм). 
Образцы исследовали на отражение, интенсив-
ность дифракционной картины регистрировали 
с помощью позиционно-чувствительного детек-

тора SSD160 линейного типа с числом каналов 
160. Фазы идентифицировали с использовани-
ем порошковой базы ICDD PDF-2 (2016). Рас-
шифровку фазового состава осуществляли с по-
мощью программного обеспечения к дифрак-
тометру Diffrac.EVA (version 4.2.1). 

 

Результаты и их обсуждение 
 

Сравнительный анализ полученных дифрак-
ционных картин после съемки в геометрии 
Брегга–Брентано по общепринятой симметрич-
ной схеме и по методу скользящего пучка с уг-
лом падения 2°, 1° и 0,5° экспериментальных 
образцов позволил установить следующее. На 
дифракционной картине, снятой по симметрич-
ной схеме, рефлексы от подложки хорошо раз-
личимы и имеют высокую интенсивность, в то 
время, как рефлексы от оксидной пленки прак-
тически не различимы от фона. На дифракто-
грамме, полученной при съемке с фиксирован-
ным углом падения 2°, наблюдается четко разли-
чимые рефлексы, соответствующие оксидным 
фазам. Снижение угла падения сопровождается 
снижением интенсивности рефлексов от под-
ложки, а интенсивность рефлексов от оксидных 
пленок остается практически неизменной (рис. 
1). Поскольку четко различимые рефлексы, со-
ответствующие оксидным фазам, наблюдались 
на дифрактограммах, полученных при съемке  
с фиксированным углом падения 2°, они и были 
использованы для определения фазового соста-
ва оксидных пленок. 

 

 
 

Рис. 1. Дифрактограммы, снятые по симметричной схеме 
Брегга–Брентано (BB) и по методу скользящего пучка  

(2°, 1° и 0.5°) с поверхности образца 10Al15Cr после ТО 
по режиму 1100 °С, 10 мин 

 
На рис. 2–5 (а–б) представлены дифракто-

граммы, снятые после ТО при 900 °С с поверх-
ности образцов с различным содержанием Al. 
На поверхности образца 10Al15Cr (рис. 2, a) 
после 1 ч выдержки достоверно идентифициру-
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ется твердый раствор Cr и Al в αFe. Также на-
блюдаются рефлексы, соответствующие корун-
ду (αAl2O3) и поликристаллическому твердому 
раствору (FeCr)2O3, имеющему аналогичную ге-
матиту (αFe2O3) тригональную структуру. Уве-
личение времени выдержки до 20 ч (рис. 2, б) 
приводит к увеличению количества рефлек- 
сов, соответствующих корунду, исчезновению 
(FeCr)2O3 и появлению герценита FeAl2O4.  
 

 
 

Рис. 2. Дифрактограммы, снятые с поверхности образца 
10Al15Cr после ТО 900 °С 1 ч (а) и 20 ч (б); 1100 °C,  

5 мин (в), 20 ч (г) 
 
Увеличение концентрации Al на поверхно-

сти до 18 ат. % (18Al13Cr) (рис. 3, а–б) приво-
дит к уменьшению количества рефлексов, соот-
ветствующих (FeCr)2O3, после ТО в течение 1 ч, 
а количество рефлексов от αAl2O3 увеличива-
ется. После 20 ч, как и на образце 10Al15Cr, ис-
чезают рефлексы,  соответствующие  (FeCr)2O3, 
 

 
 

Рис. 3. Дифрактограммы, снятые с поверхности образца 
18Al13Cr после ТО 900 °С 1 ч (а) и 20 ч (б); 1100 °C,  

5 мин (в), 20 ч (г) 

появляются рефлексы герценита FeAl2O4 и рас-
тет интенсивность рефлексов корудна. Также 
наблюдаются отчетливые рефлексы, соответст-
вующие метастабильной модификации оксида 
алюминия – δAl2O3. 

Для образцов 25Al11Cr и 40Al7Cr (рис. 4–5) 
характер окисления при 900 °С полностью ана-
логичен рассмотренным выше. Возрастает ин-
тенсивность рефлексов от αAl2O3 и FeAl2O4,  
а также на больших временах сохраняются от-
дельные рефлексы (FeCr)2O3. 
 

 
 

Рис. 4. Дифрактограммы, снятые с поверхности образца 
25Al11Cr после ТО 900 °С 1 ч (а) и 20 ч (б); 1100 °C,  

5 мин (в), 20 ч (г) 

 

 
 

Рис. 5. Дифрактограммы, снятые с поверхности образца 
40Al7Cr после ТО 900 °С 1 ч (а) и 20 ч (б); 1100 °C,  

5 мин (в), 20 ч (г) 
 
Нагревы при 1100 °С образцов 10Al15Cr  

с малыми временами выдержки показали, что 
на начальных стадиях окисление идет только  
с образованием корунда, с повышением време-
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ни выдержки появляются рефлексы, соответст-
вующие (FeCr)2O3 (рис. 2, в–г). Нагревы образ-
цов 18Al13Cr, 25Al11Cr и 40Al7Cr показали 
схожие результаты (рис. 3–5). На малых време-
нах выдержки сначала появляются рефлексы 
корунда и герценита. С увеличением времени 
выдержки появляются FeAl2O4, (FeCr)2O3 and 
δAl2O3. 

Присутствие δ-фазы оксида Al на всех об-
разцах, кроме 10Al15Cr, по-видимому, связано 
со снижением в тонких поверхностных слоях 
при длительных выдержках концентрации Cr 
(рис. 6), обеспечивающего ускоренную транс-
формацию метастабильных оксидов в стабиль-
ный оксид αAl2O3 (эффект третьего элемента) 
[9–11]. 

 

 
 

а б 
 

Рис. 6. СЭМ изображение оксидного слоя на образце 18Al13Cr  
и распределение химических элементов по его толщине 

 
Выводы 

 

1. Применение при рентгеноструктурном 
анализе метода скользящего пучка позволяет за 
счет снижения вклада подложки в дифракцион-
ную картину определять фазовый состав тон-
ких оксидных пленок, формирующихся при 
высокой температуре на поверхности покрытий 
системы Fe-Cr-Al. 

2. При 900 °С на поверхности покрытия, со-
держащего 10 ат. % Al, образуется корунд 
(αAl2O3) и поликристаллический оксид (FeCr)2O3, 
который при больших временах выдержки за-
меняется на герценит FeAl2O4. С увеличением 
концентрации Al в поверхностном слое допол-
нительно формируется метастабильный оксид 
δAl2O3, а при 40 ат. % Al еще и хромшпинель 
FeCr2O4. Увеличение температуры до 1100 °С 
интенсифицирует процесс окисления, при этом 
характер окисления образцов не изменяется. 

3. Присутствие на поверхности покрытий 
системы Fe-Cr-Al метастабильных модифика-
ций оксида Al связано со снижением в тонких 
поверхностных слоях при длительных выдерж-
ках концентрации Cr, обеспечивающего уско-
ренную трансформацию метастабильных окси-
дов в стабильный оксид αAl2O3. 
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Показано, что термообработка композитов системы Ti-Cu при температуре выше температуры плавле-
ния меди (медноникелевого сплава) приводит к формированию зоны взаимодействия, структура и фазовый 
состав которой определяются температурой и временем существования контактирующего с прослойкой 
твердого раствора жидкого расплава. При прочих равных условиях увеличение времени выдержки приводит 
к росту объема прореагировавшего титана и весовой доли богатых титаном интерметаллидов в ее структуре. 

Ключевые слова: плавление, зона взаимодействия, фазовый состав, интерметаллиды. 
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It was shown that heat treatment of Ti-Cu system composites at temperatures above the melting temperature of 
copper (copper-nickel alloy) leads to the formation of an interaction zone, the structure and phase composition of 
which is determined by the temperature and time of existence of the liquid melt solid solution in contact with the in-
terlayer. Other things being equal, an increase in the exposure time leads to an increase in the volume of reacted ti-
tanium and the weight fraction of titanium-rich intermetallic compounds in its structure. 
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Введение 
 

По данным ранее выполненных исследова-
ний [1–3] при создании металло-интерметал-
лидных СКМ добиться значительного увеличе-
ния интенсивности диффузионных процессов 
на их межслойных границах [4], можно за счет 
проведения термообработки (ТО) при темпера-
турах выше температуры эвтектического пре-
вращения [5]. 

В настоящей работе исследована структура 
и фазовый состав зоны взаимодействия (ЗВ), 
формирующейся на межслойной границе сва-
ренных взрывом композитов ВТ1-0+М1,  
ВТ1-0+МН19 и ВТ1-0+МН45 после ТО на ре-
жимах, обеспечивающих жидкофазное взаимо-
действие. 

Материалы и методы исследования 
 

Материалами для исследования служили 
образцы сваренного взрывом титана марки 
(2+0,25 мм) с медно-никелевыми сплавами 
МН19 и МН45 (2 + 2 мм). ТО композитов про-
водили в печи SNOL 8.2/1100 при температуре 
1100 оС с выдержкой 1–2 мин (ВТ1-0 + М1), 
1200 оС, 2 мин (ВТ1-0 +МН19) и 1300 оС, 2 мин 
(ВТ1-0 +МН45). Образцы располагались внутри 
камеры титановым слоем вниз, охлаждение 
проводилось на воздухе.  

Количественный и фазовый состав зоны вза-
имодействия (ЗВ) оценивали при сопоставлении 
данных, полученных с помощью дифрактометра 
Bruker D8 Advance и растрового двухлучевого 
электронного микроскопа системы Versa 3D.  
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