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Аннотация. Сплавы Al-Si незаменимы в различных отраслях промышленности, таких как аэрокосми-

ческая и автомобильная, благодаря высокому соотношению прочности и веса, отличной теплопроводности и 

коррозионной стойкости. Эти сплавы часто содержат такие элементы, как Si, Cu, Mg и Zr, улучшающие их 

свойства, а специальные составы позволяют повысить прочность, износостойкость и улучшить зернистую 

структуру. Целью настоящей работы являлось исследование структуры и трибологических свойств силуми-

на заэвтектического состава в литом состоянии и после электровзрывного легирования порошком Y2O3. Ме-

тодами микрорентгеноспектрального анализа выявлен многоэлементный состав поверхностного слоя силу-

мина, подвергнутого электровзрывному легировании, также установлено, что легирование приводит к фор-

мированию в поверхностном слое морфологически сложной многоуровневой многофазной структуры, ос-

новными химическими элементами которой являются алюминий, титан, иттрий и кислород. Трибологиче-

ские испытания силумина, выполненные в условиях сухого трения при комнатной температуре, показали, 

что электровзрывное легирование приводит к снижению параметра износа (увеличению износостойкости) 

силумина в 2,2 раза; среднее значение коэффициента трения материала увеличивается от 0,51 в литом состо-

янии до 0,6 – после электровзрывного легирования. Коэффициент трения силумина в литом состоянии после 

80 сек испытаний выходит на стационарный уровень и практически далее не изменяется. После электро-

взрывного легирования стационарное состояние коэффициента трения фиксируется лишь после 2000 сек 

испытаний. Первые 2000 сек времени испытаний коэффициент трения постепенно увеличивается от 0,16 до 

0,55. 

Ключевые слова: силумин, электровзрывное легирование, фазовый и элементный состав, структура, 

трибологические свойства. 
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Abstract. Al-Si alloys are indispensable in various industries such as aerospace and automotive due to their 

high strength-to-weight ratio, excellent thermal conductivity and corrosion resistance. These alloys often contain el-

ements such as Si, Cu, Mg and Zr to improve their properties, and special formulations can increase strength, wear 

resistance and improve the grain structure. The aim of this work was to study the structure and tribological proper-

ties of hypereutectic silumin in the cast state and after electroexplosive alloying with Y2O3 powder. Using micro-X-

ray spectral analysis, the multi-element composition of the surface layer of silumin subjected to electroexplosive al-

loying was revealed, and it was also found that alloying leads to the formation of a morphologically complex multi-

level multiphase structure in the surface layer, the main chemical elements of which are aluminum, titanium, yttrium 

and oxygen. Tribological tests of silumin, performed under dry friction conditions at room temperature, showed that 

electroexplosive alloying leads to a decrease in the wear parameter (increase in wear resistance) of silumin by 2.2 

times; the average value of the material friction coefficient increases from 0.51 in the cast state to 0.6 after electro-

explosive alloying. The friction coefficient of silumin in the cast state after 80 seconds of testing reaches a stationary 

level and practically does not change further. After electroexplosive alloying, the stationary state of the friction coef-

ficient is recorded only after 2000 seconds of testing. The first 2000 seconds of testing, the friction coefficient grad-

ually increases from 0.16 to 0.55. 

Keywords: silumin, electroexplosive alloying, phase and elemental composition, structure, tribological proper-

ties. 
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Введение 

В связи с растущей потребностью в легких 

материалах в автомобильном и аэрокосмиче-

ском секторах возникла необходимость в суще-

ственном повышении их производительности. 

Добиться повышения производительности этих 

отраслей возможно за счет повышения эксплу-

атационных свойств существующих материа-

лов, либо за счет разработки новых сплавов и 

компонентов на их основе. На сегодняшний 

день, внимание научной общественности со-

средоточено на улучшении физико-

механических свойств существующих материа-

лов с помощью инновационных процессов и 

технологий. В качестве упрочняющих методов 

достаточно часто используют, в том числе ме-

тоды неравновесной поверхностной модифика-

ции, к котором можно отнести: лазерную обра-

ботки [1], электронно-пучковую обработку 

(ЭПО) [2-4], электровзрывное легирование 

(ЭВЛ) [5] и т.д.  

В частности, алюминиевые (Al) сплавы 

широко используются в автомобильной про-

мышленности из-за их высокой удельной проч-

ности, хороших литейных свойств и коррози-

онной стойкости, что помогает снизить вес 

транспортного. Снижение веса автомобиля – 

важнейшая стратегия снижения расхода топли-

ва в автомобильной промышленности. Иссле-
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дования показывают, что при снижении массы 

автомобиля на каждые 10% расход топлива 

может быть снижен примерно на 4-7% [6]. Ис-

пользование алюминиевых сплавов, компози-

тов из углеродного волокна и композитов из 

стекловолокна, может значительно способство-

вать снижению веса транспортных средств и 

повышению топливной экономичности [7]. Ис-

следования боевых машин показывают, что 

снижение массы машины на 15% за счет заме-

ны обычных материалов алюминием может 

привести к существенной экономии топлива на 

13,36% [8]. Кремний (Si) является наиболее ча-

сто добавляемым элементом в сплавы Al. Когда 

эти сплавы затвердевают, Si соединяется с Al, 

образуя либо первичные, либо эвтектические 

фазы Si. Кроме того, Si в сплавах Al образует 

осадки во время старения. Согласно литератур-

ным данным, в различных сплавах Al-Si с кон-

центрацией Si 0,5%-1,5%, помимо образования 

первичных/эвтектических осадков, только не-

сколько атомов Si растворяются в матрице в 

виде растворенных веществ. Сообщалось, что 

увеличение концентрации Si в решетке Al 

улучшает прочность на разрыв. [9-11].  

Также отметим, что сплавы Al, в упомяну-

тых выше секторах промышленности, подвер-

жены разрушении в следствии коррозии, уста-

лости и износа. Одним из потенциальных ре-

шений для улучшения их поверхностных ха-

рактеристик является нанесение покрытий. Так, 

проведенные нашим коллективом исследова-

ния, показали, что ЭВЛ сплавов Al-Si способ-

ствует увеличению эксплуатационных характе-

ристик. В результате этого процесса образуется 

многослойная структура с поверхностным сло-

ем и промежуточным слоем независимо от ре-

жима модификации. Поверхностный слой 

представляет собой многофазный материал 

толщиной около 1 мкм, а промежуточный слой 

состоит из ячеек быстрого затвердевания, раз-

деленных тонкими прослойками, состоящими в 

основном из наночастиц кремния. Модифика-

ция приводит к созданию высокопористого по-

крытия, жидкофазного легирующего слоя и 

термически подверженного термическому воз-

действию слоя в сплавах Al-Si с различной 

толщиной модифицированного слоя в зависи-

мости от состава сплава [12]. 

Таким образом, целью настоящей работы 

являлось исследование структуры и трибологи-

ческих свойств силумина заэвтектического со-

става в литом состоянии и после электровзрыв-

ного легирования порошком Y2O3. 

Материал и методики исследования 

В качестве материала исследования были 

использованы образцы силумина Al-15%Si. 

Элементный состав силумина (прибор 

Shimadzu XRF-1800): Si – 15,9; Fe – 0,24; Cu – 

0,07, Mn – 0,005; Ni – 0,005; Ti – 0,006; Cr – 

0,001; V – 0,013; Mg < 0,001; S – 0,032; Pb < 

0,001; Zn – 0,021, ост. Al в мас. %. Образцы си-

лумина имели размеры 15х15х10 мм. Электро-

взрывное легирование поверхности образцов 

осуществляли порошком Y2O3 на установке 

ЭВУ 60/10 (Сибирский государственный инду-

стриальный университет, г. Новокузнецк) [13], 

при следующих параметрах: m(Al) = 0.0589 г; 

m(Y2O3) = 0.0589; U = 2,8 кВ.  

Исследование структуры модифицирован-

ного слоя силумина осуществляли методами 

оптической (прибор μVizo-MET-221), сканиру-

ющей (прибор Philips SEM-515 с микроанали-

затором EDAX ECON IV) и просвечивающей 

дифракционной (прибор JEOL JEM-2100 F) 

электронной микроскопии [14-17]. Состояние 

кристаллической решетки и фазовый состав 

модифицированного слоя изучали методами 

рентгеноструктурного и рентгенофазового ана-

лиза (рентгеновский дифрактометр Shimadzu 

XRD 6000). Трибологические свойства иссле-

дуемого материала характеризовали парамет-

ром износа и коэффициентом трения (трибо-

метр Pin on Disc and Oscillating TRIBOtester). 

Испытания проводили при следующих услови-

ях: шарик из Al2O3 диаметром 6 мм, радиус 

дорожки трения 2 мм, скорость вращения об-

разца 25 мм/с, нагрузка на индентор 10 Н, вре-

мя испытаний составляла 800 сек для литого 

силумина и 4000 сек для силумина после элек-

тровзрывного легирования. 

Результаты исследования и их обсуждение 

Исследования структуры травленого шли-

фа образцов силумина Al-15%Si в литом состо-

янии выявили зерна эвтектики (рис. 1, а, обо-

значено «1»), кристаллиты первичного кремния 

(рис. 1, а, обозначено «2») и включения иголь-

чатой (пластинчатой) формы, имеющие сравни-

тельно более светлый контраст (рис. 1, а, обо-

значено «3» и указано стрелками). Методами 

микрорентгеноспектрального анализа «по точ-

кам», результаты которого представлены в таб-
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лице 1, установлено, что включения пластинча-

той формы обогащены атомами железа, отно-

сительное содержание которого в сплаве незна-

чительно (табл. 1, столбик «с площади»).  

Электровзрывное легирование кардиналь-

ным образом изменило состояние образца си-

лумина Al-15%Si. Представленные на рис. 2 

электронно-микроскопические изображения 

свидетельствуют о формировании морфологи-

чески сложной многоуровневой структуры. На 

макромасштабном уровне на поверхности об-

работки выявляются области, имеющие сгла-

женный рельеф (рис. 2, а, б; области указаны 

стрелками). Можно предположить, что данные 

области являются металлическими каплями, 

растекшимися по модифицируемой поверхно-

сти. Размеры таких областей изменяются в 

весьма широких пределах (от 200 мкм до 730 

мкм). При больших увеличениях выявляется 

пористая структура поверхностного слоя силу-

мина, подвергнутого электровзрывному леги-

рованию, формирующая микромасштабный 

уровень (рис. 2, в). Размеры пор изменяются в 

пределах от 5 мкм до 65 мкм. К микромасштаб-

ному уровню следует также отнести образова-

ния сферической (глобулярной) формы, ука-

занные на рис. 2, г стрелками. Размеры таких 

образований изменяются в пределах от 6,5 до 

17,5 мкм. К субмикромасштабному уровню мо-

дифицированного слоя следует отнести сфери-

ческие образования, размеры которых изменя-

ются в пределах от 1 мкм до 2,3 мкм (рис. 2, г). 

 

Рисунок 1. Электронно-микроскопическое изображение структуры силумина Al-15%Si в литом состоянии 

(а); б – энергетические спектры, полученные с площади образца, изображение которой представлено на (а). 

Figure 1. Electron microscopic image of the structure of Al-15%Si silumin in the cast state (a); b – energy 

spectra obtained from the area of the sample, the image of which is shown in (a). 

Таблица 1. Результаты микрорентгеноспектрального анализа участка образца силумина в литом  

состоянии, представленного на рис. 1, а. 

Table 1. Results of micro-X-ray spectral analysis of a section of a silumin sample in the cast state,  

shown in Fig. 1, a. 

Элемент 

Область анализа 

1 2 3 С площади 

вес. % ат. % вес. % ат. % вес. % ат. % вес. % ат. % 

Al 74.74 75.49 1,4 1,5 72,1 76,2 73,0 73,9 

Si 25.26 24.51 98,1 98,3 19,0 19,2 26,6 25,9 

Fe 0,5 0,2 0,0 0,0 8,9 4,6 0,4 0,2 
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Рисунок 2. Структура поверхности силумина после ЭВЛ. Изображения получены при различном  

увеличении. 

Figure 2. Structure of the silumin surface after EEA. Images were obtained at different magnifications.

Методами микрорентгеноспектрального 
анализа выявлен многоэлементный состав по-
верхностного слоя силумина, подвергнутого 
электровзрывному легировании. Результаты, 
представленные на рис. 3, показывают, что ос-
новным элементом анализируемого слоя образ-
ца является алюминий. В несколько меньшем 
количестве присутствуют иттрий, титан, крем-
ний и кислород. В относительно малом количе-
стве обнаруживаются атомы железа, являюще-
гося примесью. Микрорентгеноспектральный 
анализ модифицированного слоя, выполненный 
методом «по точкам» (рис. 4), показывает, что 
области, имеющие сглаженный рельеф (рис. 4, 
обл. 1) обогащены преимущественно атомами 
титана. Включения глобулярной формы обога-
щены атомами иттрия, углерода и кислорода 
(рис. 4, обл. 2 и 3). Области поверхностного 

слоя, имеющие пористую структуру, содержат 
в примерно равном соотношении атомы всех 
обнаруженных в материале элементов (рис. 4, 
обл. 4).  

Метод «картирования» позволяет визуали-
зировать распределение химических элементов 
в поверхностном слое материала. Результаты 
такого анализа модифицированного слоя силу-
мина представлены на рис. 5. Отчетливо видно, 
что основную площадь анализируемой поверх-
ности, имеющей пористую структуру, занимает 
область, обогащенная атомами алюминия, ит-
трия и кремния (рис. 5, б, в, е). Области, имею-
щие гладкий рельеф, обогащены атомами тита-
на (рис. 5, д) или иттрия (рис. 5, в). Атомами 
железа обогащены включения субмикронных 
размеров (рис. 5, ж). 
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Рисунок 3. Энергетические спектры (а), полученные с участка образца силумина, подвергнутого  

электровзрывному легированию (б). В таблице представлены результаты анализа элементного  

состава данного участка образца. 

Figure 3. Energy spectra (a) obtained from a section of a silumin sample subjected to electro-explosive alloying (b). 

The table presents the results of the analysis of the elemental composition of this section of the sample. 

 

Рисунок 4. Электронно-микроскопическое изображение структуры силумина Al-15%Si после  

электровзрывного легирования; обозначены области определения элементного состава материала; в таблице 

приведены результаты микрорентгеноспектрального анализа элементного состава областей, указанных на 

микрофотографии. 

Figure 4. Electron microscopic image of the structure of Al-15%Si silumin after electroexplosive alloying; areas of 

determination of the elemental composition of the material are indicated; the table shows the results of the  

micro-X-ray spectral analysis of the elemental composition of the areas indicated in the micrograph. 
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Рисунок 5. Электронно-микроскопическое изображение структуры образца силумина, модифицированного 

методами электровзрывного легирования (а); б-з – изображение участка (а), полученное  

в характеристическом рентгеновском излучении атомов Al (б), Y (в), O (г), Ti (д), Si (е), Fe (ж), Cr (з). 

Figure 5. Electron microscopic image of the structure of a silumin sample modified by electroexplosive  

alloying methods (a); b-z – image of section (a) obtained in the characteristic X-ray radiation of atoms of Al 

(b), Y (c), O (d), Ti (d), Si (f), Fe (g), Cr (h).

Фазовый состав силумина в литом и моди-

фицированном состояниях изучали методами 

рентгенофазового анализа. Полученные рент-

генограммы приведены на рис. 6. Результаты 

анализа фазового состава и состояния кристал-

лической решетки исследуемых материалов 

представлены в табл. 2. 

Отчетливо видно, что в поверхностном 

слое силумина в результате электровзрывного 

легирования формируется многофазная струк-

тура. Основными фазами исследуемого матери-

ала являются твердый раствор на основе алю-

миния и оксид иттрия Y2O3. В меньшем коли-

честве присутствуют оксиалюминид иттрия и 

алюминид титана.  

Детализацию распределения фаз, их мор-

фологию и размеры изучали методами просве-

чивающей электронной дифракционной микро-

скопии тонких фольг. Фольги изготавливали 

методами ионного утонения пластинок, выре-

занных в поперечном сечении объемного об-

разца. Это позволяло проследить изменение 

структуры материала в зависимости от рассто-

яния до поверхности обработки. Представлен-

ное на рис. 7,а электронно-микроскопическое 

изображение свидетельствует о том, что по-

верхностный слой модифицированного силу-

мина имеет столбчатое строение. Чередующие-

ся столбики обогащены атомами титана (рис. 7, 

б) и атомами твердого раствора на основе алю-

миния (судя по результатам рентгенофазового 

анализа), обогащенного атомами меди, железа 

и хрома (рис. 7, д-з). Поверхностный слой со-

держит включения округлой (глобулярной) 

формы, обогащенные атомами иттрия и крем-

ния (рис. 7, в, г). 
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Таблица 2. Результаты рентгенофазового анализ слоя силумина, подвергнутого электровзрывному  

легированию. 

Table 2. Results of X-ray phase analysis of a silumin layer subjected to electroexplosive alloying. 

Состояние образ-

ца 
Обнаруженные фазы 

Содержание 

фаз, mas. % 

Параметры 

решетки, Ǻ 

Размер 

ОКР, нм 

d/d, 

10
-3 

литой 
Al 51 a = 4.0355 81 1.1 

Si 49 a = 5.4115 89 0.5 

После модифика-

ции 

Al 

Преимущественная 

ориентация (200) 

~69% 

39 a = 4.0400 55 0.7 

Y2O3 37 

a = 3.8009 

c = 6.0357 

14 1.6 

YAlO3 

Преимущественная 

ориентация (111) 

~46% 

10 a = 3.6726 16 2.1 

TiAl 14 

a = 2.9539 

c = 4.8905 

38 1.0 

 

Рисунок 6. Фрагменты рентгенограмм, полученных с силумина в литом состоянии (а) и силумина после 

электровзрывного легирования (б). 

Figure 6. Fragments of X-ray patterns obtained from silumin in the cast state (a) and silumin after  

electroexplosive alloying (b).
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Рисунок 7. Электронно-микроскопическое изображение структуры поперечного сечения образца силумина, 

модифицированного методами электровзрывного легирования (а); б-з – изображение участка (а),  

полученное в характеристическом рентгеновском излучении атомов  

Ti (б), Y (в), Si (г), Al (д), Сu (е), Fe (ж), Cr (з). 

Figure 7. Electron microscopic image of the cross-sectional structure of a silumin sample modified by  

electroexplosive alloying methods (a); b-z – image of section (a) obtained in the characteristic X-ray radiation 

of Ti (b), Y (c), Si (d), Al (d), Cu (f), Fe (g), Cr (h) atoms.

Трибологические испытания силумина, 

выполненные в условиях сухого трения при 

комнатной температуре, показали, что электро-

взрывное легирование приводит к снижению 

параметра износа (увеличению износостойко-

сти) силумина в 2,2 раза; среднее значение ко-

эффициента трения материала увеличивается от 

0,51 в литом состоянии до 0,6 – после электро-

взрывного легирования.  

Коэффициент трения силумина в литом со-

стоянии после 80 сек испытаний выходит на 

стационарный уровень и практически далее не 

изменяется. После электровзрывного легирова-

ния стационарное состояние коэффициента 

трения фиксируется лишь после 2000 сек испы-

таний. Первые 2000 сек времени испытаний ко-

эффициент трения постепенно увеличивается 

от  = 0,16 до  = 0,55. Можно предположить, 

что увеличение коэффициента трения обуслов-

лено постепенным истиранием модифициро-

ванного слоя силумина с последующим дости-

жением структуры литого состояния силумина. 

Заключение 

Выполнены исследования структуры и 

трибологических свойств силумина заэвтекти-

ческого состава в литом состоянии и после 

электровзрывного легирования порошком Y2O3. 

Показано, что в литом состоянии структура си-

лумина сформирована зернами эвтектики, кри-

сталлитами первичного кремния и включения-

ми игольчатой (пластинчатой) формы, обога-

щенными атомами железа. Установлено, что 

электровзрывное легирование приводит к фор-

мированию в поверхностном слое силумина 

морфологически сложной многоуровневой 

структуры, характерные элементы которой из-

меняются в пределах от единиц до сотен мик-

рометров. Выявлен многофазный состав струк-

туры поверхностного слоя силумина после 

электровзрывного легирования, основными фа-
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зами которого являются Al, Y2O3, YAlO3 и TiAl. 

Показано, что электровзрывное легирование 

приводит к увеличению износостойкости силу-

мина в 2,2 раза. Установлено, что коэффициент 

трения силумина, модифицированного элек-

тровзрывным методом, зависит от времени 

трибологических испытай, постепенно увели-

чиваясь от  = 0,16 до  = 0,55. Высказано 

предположение, что увеличение коэффициента 

трения обусловлено постепенным истиранием 

модифицированного слоя силумина с последу-

ющим достижением структуры литого состоя-

ния материала. 
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Аннотация. В настоящей статье обсуждаются вопросы формирования композиционного покрытия на 

основе диборида титана, серебра и никеля, а также исследования структуры покрытия на микрокристалли-

ческом и нанокристаллическом уровне. Исследуемое покрытие получено на медной подложке за счет одно-

временного электрического взрыва серебряной и никелевой фольги, а также расположенным на поверхности 

фольг порошком диборида титана. Исследования структуры праведны с использованием методов сканиру-

ющей и просвечивающей электронной микроскопии, также исследована переходная область между покры-

тием и медной подложкой. Покрытие имеет среднюю толщину 160 мкм и характеризуется структурой с 

включениями диборида титана микрокристаллического и нанокристаллического размера, расположенными 

в матрице на основе серебра и никеля. Нанокристаллическая структура покрытия представляет собой твер-

дые растворы на основе меди, никеля и серебра в которых располагаются наноразмерные частицы диборида 

титана. Локально установлена начальная стадия распада твердых растворов при образовании каких-либо 

других фаз. В переходной области между покрытием и подложкой нанокристаллическая структура покры-

тия также представляет собой наноразмерные частицы, представленные твердыми растворами на основе ме-

ди, серебра и никеля. Также титан, который образовался после частичного распада фазы диборида титана 

при электровзрывном напылении, входит в твердый раствор фазы на основе никеля. Фаза на основе серебра 

заполняет промежутки между фазой на основе никеля и титана. В переходной области также выявлены 

крупные частицы, практически полностью состоящие из диборида титана. 

Ключевые слова: композиционное покрытие, электровзрывное напыление, микроструктура, нанострук-

тура, диборид титана, никель, серебро, медная подложка, фаза, сканирующая электронная микроскопия, 

просвечивающая электронная микроскопия. 
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Abstract. This article discusses the formation of a composite coating based on titanium diboride, silver and 
nickel, as well as studies of the coating structure at the microcrystalline and nanocrystalline levels. The coating un-
der study was obtained on a copper substrate by simultaneous electrical explosion of silver and nickel foil, as well as 
titanium diboride powder located on the surface of the foils. The structure was studied using scanning and transmis-
sion electron microscopy, and the transition region between the coating and the copper substrate was also studied. 
The coating has an average thickness of 160 μm and is characterized by a structure with microcrystalline and nano-
crystalline titanium diboride inclusions located in a silver- and nickel-based matrix. The nanocrystalline structure of 
the coating is solid solutions based on copper, nickel and silver in which nanosized particles of titanium diboride are 
located. The initial stage of decomposition of solid solutions during the formation of any other phases is locally es-
tablished. In the transition region between the coating and the substrate, the nanocrystalline structure of the coating 
also represents nanosized particles represented by solid solutions based on copper, silver and nickel. Also, titanium 
which was formed after partial disintegration of the titanium diboride phase during electro-explosive spraying is in-
cluded in the solid solution of the nickel-based phase. The silver-based phase fills the gaps between the nickel-based 
and titanium-based phases. Large particles consisting almost entirely of titanium diboride were also detected in the 
transition region. 

Keywords: composite coating, electro-explosive spraying, microstructure, nanostructure, titanium diboride, 

nickel, silver, copper substrate, phase, scanning electron microscopy, transmission electron microscopy. 
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Introduction 

Electrical contacts are important components 

of electric switches in electric circuits that allow 

current to pass through a contact between two con-

ductors. Electrical contacts are in charge of con-

necting, conducting and interrupting normal and 

fault current. Their quality and lifetime are directly 

related to the characteristics of a particular switch-

ing device of a particular electric circuit. Electrical 

contacts are mainly used in relays, contactors, air 

circuit breakers, current-limiting switches, motor 

protection devices, micro switches, protective in-

struments, computer keyboards, portable machines, 

home appliances, automotive equipment (window 

lifters, rear-view mirrors, light switches, motor 

starters and other load interrupter switches), leak-

age protection switches [1], etc. There are many 

materials for making electrical contacts, the fol-

lowing being mainly used for arc-resistant electri-

cal contacts: silver, silver-nickel [2], silver-copper 

oxide, silver-cadmium oxide, silver-tin oxide, sil-

ver-tin oxide and indium oxide, silver-zinc oxide 

[3], red copper, brass, phosphor copper, bronze, tin 

copper, beryllium copper [4], copper-nickel alloys, 

zinc-nickel copper, stainless steel [5] and so on. 

However, modern metal contacts have problems 

such as chemical corrosion resistance, poor arc ab-
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lation resistance and high manufacturing costs, 

which limits their application [6]. In the atmos-

phere, switching components often generate sparks 

or arcs when connecting or breaking a circuit. The 

occurrence of an electric arc during switching of 

electrical contacts inevitably leads to oxidation and 

ablation of the contacts, and can also lead to car-

bonization of organic substances in the air with the 

formation of carbon deposits which will gradually 

increase the contact resistance of the switch or can 

lead to an open circuit. The main contacts of low-

voltage contactors are usually made of a silver-

nickel alloy or an alloy based on silver and tin ox-

ides, with the silver content being more than 90%, 

and the rest is nickel or tin oxide [7]. Silver has 

good electrical conductivity which ensures low 

contact resistance and prevents overheating of the 

contacts while nickel or tin oxides have good re-

sistance to arc ablation which increases the lifetime 

of the main contacts of the contactor. 

The above-described electrical contact materi-

als are obtained by bulk production methods, such 

as: 

1. Liquid-phase methods for producing metal-

matrix composite materials: 

– method of mechanical mixing of reinforcing 

particles into the melt [8];  

–  blotting method [9]. 

2. Solid-phase methods for producing metal-

matrix composite materials [10]: 

– mechanical processing of powders in high-

energy ball mills [11]; 

– methods for sintering metal-matrix compo-

site materials [12]; 

– methods of powder metallurgy [13]; 

Methods for producing composite arc-resistant 

coatings on contacts of switches of powerful elec-

trical networks include: 

– surfacing methods [14]; 

– spraying methods (gas flame [15], plasma 

[16], detonation [17], high-speed gas flame [18], 

cold gas-dynamic [19] and electric explosive [20]). 

The above-mentioned literature outlines the 

existing scientific problem of increasing the life-

time of electrical contact materials, as well as their 

restoration by forming new structures and phase 

compositions of bulk electrical contact materials or 

by forming arc-resistant coatings on the surface of 

electrical contacts. 

The purpose of this research paper was to 

study the structure of the electrical erosion-

resistant composite coating of the TiB2–Ni–Ag 

system obtained by electro-explosive spraying. 

Material and research methods 

The coatings were sprayed onto samples of 

electrical copper grade M00 (chemical composi-

tion, mass %: Cu 99.99; Fe 0.001; Ni 0.001; S 

0.001; P 0.001; As 0.001; Pb 0.001; Zn 0.001; Ag 

0.001; O 0.0005; Sb 0.0005; Bi 0.0005; Sn 

0.0005), having the shape of a parallelepiped with 

dimensions of 25x25x5 mm. Electro-explosive 

spraying was carried out using silver foil (chemical 

composition, mass %: Ag 99.9; Pb 0.003; Fe 

0.035; Sb 0.002; Bi 0.002; Cu 0.058) weighing 400 

mg and nickel foil (chemical composition, mass %: 

Ni 99.99; Co 0.004; Al 0.0006; Bi 0.0001; Fe 

0.002; Cd 0.0003; Si 0.001; Mg 0.001; Mn 0.001) 

weighing 20 mg. Titanium diboride powder TiB2 

(particle dispersion 1–5 μm) weighing 200 mg was 

placed on the surface of the foils. The process was 

carried out with a plasma action time on the sam-

ple surface of ~ 100 μs and an absorbed power 

density at the jet axis of ~ 5.5 GW/m
2
. Electro-

explosive spraying of coatings was carried out on 

an EESM (Electrical explosive spraying machine) 

electric blasting unit at Siberian State Industrial Uni-

versity (Novokuznetsk, Russia). 

Analysis and determination of the coating mi-

crostructure, distribution of elements were carried 

out using a KYKY-EM 6900 scanning electron 

microscope (made in China). The microstructure of 

the samples was also analyzed using a JEOL JEM-

2100 universal thermal-field transmission electron 

microscope (made in Japan) with Oxford Instru-

ments INCA Energy hardware for X-ray microa-

nalysis. To conduct studies using the transmission 

electron microscopy method, samples were pre-

pared in the form of thin “cross-section” foils. For 

this purpose, workpieces measuring 4×1×1 mm 

were cut out from the original samples. The cut 

workpieces were mechanically ground to 160 μm 

and then glued with epoxy resin to the treated sur-

faces. Then the blanks were placed in the Ion Slic-

er EM-09100 IS ion thinning system and prepared 

at an accelerating voltage of 7 kV until perforation 

occurred in the gluing area. Thin areas suitable for 

transmission electron microscopy (TEM) studies 

were located along the edges of the resulting perfo-

ration. 

Results and discussion 

The structure of the TiB2-Ni-Ag coatings after 

electro-explosive deposition is represented by a 

silver matrix with inclusions of the strengthening 

phase consisting of TiB2 and Ni (Fig. 1). 
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The average coating thickness is 160 μm. 

Their surface has a developed relief formed as a 

result of melt flows and hydrodynamic instabili-

ties. At the boundary between the coating and the 

copper substrate there are periodic wave-like struc-

tures with micrometer-sized waves formed as a re-

sult of hydrodynamic instabilities during the coat-

ing application process. 

The strengthening phase is represented by two 

types of inclusions. Large inclusions have an elon-

gated shape. Their average length is 43 μm. It is 

worth noting that the largest elements can reach 

100 μm in length. Their structure is represented by 

a nickel matrix with small inclusions of silver into 

which TiB2 powder particles are fused. Large in-

clusions are located mainly in the upper and mid-

dle parts of the coating. Small inclusions with an 

average size of 8 μm are shifted closer to the 

boundary with the substrate. Elemental analysis 

showed that such inclusions consist of TiB2 pow-

der particles around which a thin nickel layer is 

formed. 

In the copper substrate, cracks along the grain 

boundaries formed as a result of the impact of the 

shock-compressed layer extend from the interface 

with the coating. 

  

a)     b)    c) 

 
d) 

Рис. 1. СЭМ изображения структуры покрытия системы TiB2–Ni–Ag, нанесенного электровзрывным  

методом, и медной подложки (а), серебряная матрица с включениями TiB2–Ni (б) и карты распределения 

атомов Ag, Ti, B и Ni, полученные с использованием энергодисперсионной  

рентгеновской спектроскопии (в, г) 

Fig. 1. SEM images of the structure of the TiB2–Ni–Ag coating system deposited by the electro-explosive method 

and the copper substrate (a), the silver matrix with TiB2–Ni inclusions (b) and the distribution maps of Ag, Ti, B and 

Ni atoms obtained using energy-dispersive X-ray spectroscopy (c, d) 

The microstructure of the silver-nickel matrix 

is shown in Fig. 2. It contains many titanium dibo-

ride particles with an average size of 0.36 μm, 

formed as a result of nonequilibrium crystallization 

conditions. In areas with reduced gas solubility and 

cooling rate some particles consolidated into larger 

ones with a size of ~ 2 μm. 
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а) 

 

b) 

Рис. 2. СЭМ изображения микроструктуры матрицы 

системы TiB2–Ni–Ag, полученного  

электровзрывным методом. (а) – SE режим  

сканирования; (б) – BSE режим сканирования 

Fig. 2. SEM images of the microstructure of the matrix 

of the TiB2–Ni–Ag system obtained by the  

electro-explosive method. (a) – SE scanning mode;  

(b) – BSE scanning mode 

The diffraction pattern (Fig. 3) shows practi-

cally ring-shaped electron diffraction patterns rep-

resented by at least three fcc lattices. These reflec-

tions are probably produced by submicron particles 

being solid solutions based on Cu, Ni and Ag 

which is confirmed by the elemental analysis data. 

The bright-field (BF) and dark-field (DF) images 

show particles of various shapes (round, rectangu-

lar, irregular, in the form of shells) (Fig. 4). 

When comparing the elemental analysis data 

(Fig. 5), the diffraction pattern (Fig. 4, d) and the 

TP images in reflections 9 (Fig. 4, b) and 11 (Fig. 

4, c), the “gray” phase in the SP image (Fig. 4, a) 

including in the form of “shells” on rectangular 

particles belongs to the fcc solid solution based on 

Ag. While the “white” phase is the fcc solid solu-

tion based on Cu (the phases are indicated by the 

same colors as the element maps during mapping). 

 

Рис. 3. Увеличенное изображение  

микродифракционной картины, полученной  

с участка покрытия системы TiB2–Ni–Ag после 

электровзрывного напыления 

Fig. 3. Enlarged image of the microdiffraction pattern 

obtained from a section of the TiB2–Ni–Ag coating  

system after electro-explosive spraying 

It should be borne in mind that the fcc solid 

solutions also contain Ni and Ti phases. Rounded 

nanosized particles are observed inside the rectan-

gular particles, which are probably TiB2 borides. 

The fact that the spectra from such particles in the 

elemental analysis differ slightly from the sur-

rounding volume may be due to the fact that the fi-

nal spectrum is provided by the volume located 

under the rounded particle. A detailed analysis of 

the diffraction pattern (Fig. 6) also reveals a Ni-

based fcc phase (a Ni-based solid solution). The 

zone axis of this phase is close to [110]. In addition 

to this fcc phase, the microdiffraction pattern (MD) 

also contains reflections from another phase (prob-

ably fcc), which is not in a precise reflecting posi-

tion. 
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a)   b) 

  
c)   d) 

Рис. 4. Характерное светлопольное изображение (а) 

ПЭМ-структуры покрытия системы TiB2–Ni–Ag  

после электровзрывного напыления и темнопольные 

изображения в рефлексах 9 (б) и 11 (в), а также  

микродифракционная картина (г) 

Fig. 4. Typical bright-field image (a) of the TEM  

structure of the TiB2–Ni–Ag coating system after  

electro-explosive spraying and dark-field images  

in reflections 9 (b) and 11 (c), as well as a  

microdiffraction pattern (d) 

Figure 7 shows rounded nanosized particles 

embedded in the “matrix”. Dark-field analysis 

(Fig. 7) to the MD of Fig. 6 shows submicron par-

ticles of the “matrix” of the Ni-based fcc phase 

with a characteristic contrast within the particles. 

The contrast is associated with the initial stage of 

solid solution decomposition during the formation 

of some other phases. Judging from the results of 

elemental analysis (Fig. 8), large rounded particles 

are enriched in Ti and N, while other rounded par-

ticles are enriched in Cu. The areas containing the 

Ag-based solid solution generally do not coincide 

with the areas enriched in Ti, Ni and Cu. 

 

 

 
a)   b) 

  
c)   d) 

 
e) 

 
Рис. 5. Элементный анализ участка (а) к рис. 4, г  

в характеристических рентгеновских излучениях  

титана (б), никеля (в), меди (г) и серебра (д) 

Fig. 5. Elemental analysis of section (a) in Fig. 4, g  

in characteristic X-rays of titanium (b), nickel (c),  

copper (d) and silver (d) 
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Рис. 6. Изображение микродифракционной картины, 

полученной с участка покрытия системы  

TiB2–Ni–Ag и схема ее расшифровки 

Fig. 6. Image of the microdiffraction pattern  

obtained from a section of the TiB2–Ni–Ag system  

coating and a diagram of its interpretation 

 

  
     a)   b) 

  
c)   d) 

Рис. 7. Светлопольное изображение (а), 

микродифракционная картина (б) с отмеченными 

рефлексами и темнопольные изображения (с 

большим увеличением) в рефлексах (28 – в)  

и (29 – г), соответственно фазы на основе Ni 

Fig. 7. Bright-field image (a), microdiffraction pattern 

(b) with marked reflections and dark-field images (with 

high magnification) in reflections (28 – c) and (29 – d), 

respectively, of the Ni-based phase 

 

 

a) 

  
b)   c) 

  
d)   e) 

Рис. 8. Элементный анализ увеличенного участка (а) 

к рис. 7. в характеристических рентгеновских  

излучениях титана (б), никеля (в), меди (г)  

и серебра (д) 

Fig. 8. Elemental analysis of the enlarged section (a)  

of Fig. 7. in the characteristic X-ray radiation  

of titanium (b), nickel (c), copper (d) and silver (d) 

Figure 9 shows a diffraction pattern with an 

analysis that allows the determination of fcc phases 

based on Cu, Ag and Ni. 

The diffraction pattern was obtained from the 

transition region (Fig. 10) where the copper sub-

strate is in the upper part of the frame, and na-

nosized particles represented by solid solutions 

based on Cu, Ag and Ni are in the lower part. Tita-
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nium is included in the solid solution of the nickel-

based phase. The silver-based phase fills the gaps 

between the nickel-based and titanium-based phas-

es. 

 

Рис. 9. Схема расшифровки микродифракционной 

картины от рис. 8 

Fig. 9. Scheme for decoding the microdiffraction  

pattern from Fig. 8 

In other areas of the foil, a structure is ob-

served that differs in morphology from those pre-

sented above (Fig. 11, Table 1). On the right in this 

figure, there are large particles consisting almost 

entirely of titanium (boron is not shown due to a 

significant error in this element, spectra 4, 5, 8). 

The absence of extinction contours in these parti-

cles suggests that these particles are practically not 

deformed and are probably titanium-based borides 

(TiB2). On the left, a structure similar to a "eutec-

tic" is observed containing "dark" and "light" 

phases. The "dark" phase can be either separate 

relatively large particles or relatively thin plates in 

the "light" phase (pearlite-like structure). The 

"dark" phase is a solid solution of Ti-Ni-Cu. The 

"light" phase apparently has a different content of 

the main elements than the "dark" phase. Presuma-

bly, the left part of the image shows the decompo-

sition of the solid solution with the formation of 

new phases. In addition, the diffraction patterns 

contain many reflections that may belong, among 

other things, to an intermetallic compound based 

on Ti-Ni-Cu. 

  
a)   b) 

 
c)   d) 

  
e)   f) 

  
g) 

Рис. 10. Светлопольные изображения переходной 

зоны участка покрытия системы TiB2–Ni–Ag после 

электровзрывного напыления (а–в) и элементный 

анализ (г–ж) 

Fig. 10. Bright-field images of the transition zone of the 

TiB2–Ni–Ag coating system after electro-explosive 

spraying (a–c) and elemental analysis (d–g) 
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Рис. 11. STEM изображение с отмеченными  

точками элементного анализа 

Fig. 11. STEM image with marked elemental analysis 

points 

Таблица 1. Элементный анализ по точкам к рис. 11. 

Table 1. Elemental analysis by points to Fig. 11. 

Spectrum В 

statistics. 

Ti Ni Cu Ag Total 

       
Spectrum 1 Yes 12.67 18.80 17.25 51.28 100 

Spectrum 2 Yes 25.06 8.59 20.75 45.60 100 
Spectrum 3 Yes 14.74 6.74 22.40 56.11 100 
Spectrum 4 Yes 89.85 1.23 5.17 3.75 100 
Spectrum 5 Yes 90.30 1.51 5.09 3.10 100 
Spectrum 6 Yes 42.94 35.02 15.76 6.28 100 
Spectrum 7 Yes 51.51 30.95 11.71 5.84 100 
Spectrum 8 Yes 80.39 9.60 6.33 3.68 100 
       

Conclusion 

For the first time, a composite coating of the 
TiB2–Ni–Ag system was obtained by the electro-
explosive spraying method and its structure was 
studied at the micro- and nanolevels. The coating 
has an average thickness of 160 μm and is charac-
terized by a microstructure representing a silver 
matrix with inclusions of strengthening phases 
consisting of titanium diboride and nickel. The 
nanocrystalline structure of the coating represents 
solid solutions based on copper, nickel and silver, 
in which nanosized particles of titanium diboride 
are located. The initial stage of decomposition of 
solid solutions during the formation of any other 
phases was locally established. In the transition re-
gion between the coating and the substrate, the 
nanocrystalline structure of the coating also repre-
sents nanosized particles represented by solid solu-
tions based on copper, silver and nickel. Also, tita-
nium which was formed after partial decomposi-
tion of the titanium diboride phase during electro-
explosive spraying is included in the solid solution 
of the nickel-based phase. The silver-based phase 

fills the gaps between the nickel- and titanium-
based phases. Large particles consisting almost en-
tirely of titanium were also detected in the transi-
tion region, and since boron was not determined 
due to a significant error in this element during 
TEM studies, as well as the absence of extinction 
contours in these particles, this proves that these 
particles are practically not deformed and are tita-
nium diboride. In general, the formed structure 
with microcrystalline and nanocrystalline titanium 
diboride inclusions located in a silver- and nickel-
based matrix suggests high mechanical properties 
and high electrical erosion resistance of the formed 
coatings. 
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Аннотация. Проведено исследование градиентной структуры, возникающей при имплантации ионами 

алюминия сплава ВТ1-0 (технически чистого титана) в ультрамелкозернистом состоянии. Для формирова-

ния ультрамелкозернистого состояния был применен комбинированный метод многократного одноосного 

прессования (аbc-прессование) с последующей многоходовой прокаткой в ручьевых валках при комнатной 

температуре и последующим отжигом 673 К, 1 час. Ионная имплантация проводилась при дозах облучения: 

110
17

, 510
17 

и 1010
17

 ион/см
2
. Исследование выполнено методом просвечивающей электронной дифрак-

ционной микроскопии и энергодисперсионной рентгеновской спектроскопии на фольгах, вырезанных пер-

пендикулярно обработанной поверхности образца. Установлено, что сформированная имплантацией гради-

ентная структура, состоит из 5 слоев: 1 – оксидный слой; 2 – ионно-имплантированный слой; 3 – слой с раз-

рушенной зеренной структурой; 4 – слой остаточного влияния имплантации; 5 – слой, соответствующий не 

имплантированному состоянию сплава. В каждом слое определен фазовый состав, форма и расположение 

частиц вторых фаз, измерены размеры зерен -Ti, размеры, плотность распределения и объемные доли вы-

делившихся частиц, проанализировано состояние твердого раствора. При каждой дозе облучения 

исследовано распределение алюминия по глубине модифицированных слоев. Установлено, что в слое 2 

независимо от дозы облучения алюминий преимущественно участвует в образовании твердого раствора, 

оставшийся алюминий – в образовании интерметаллидных фаз. В слое 3 весь внедренный алюминий 

находится в интерметаллидных фазах. По мере удаления от обработанной поверхности образца содержание 

алюминия уменьшается, что приводит к уменьшению объемных долей интерметаллидных фаз. 

Ключевые слова: ионная имплантация, просвечивающая электронная дифракционная микроскопия, 

модифицированный слой, градиентная структура, легирование, слой, зерно, фаза, частица, твердый раствор, 

объемная доля  

Благодарности: Работа выполнена в рамках государственного задания Министерства науки и высшего 

образования Российской Федерации (тема № FEMN-2023-0003). Авторы выражают благодарность д-ру физ.-

мат. наук Ю. П. Шаркееву за предоставленные образцы и М. П. Калашникову за помощь в проведении элек-

тронно-микроскопических исследований в Наноцентре Национального Исследовательского Томского поли-

технического университета. 

_____________________________________________________________________________________________ 

Для цитирования: Никоненко E. Л., Попова Н. А, Никоненко А. В., Распределение химических элементов в 

модифицированном слое УМЗ-сплава ВТ1-0 под действием имплантации ионами алюминия 

// Фундаментальные проблемы современного материаловедения. 2025. Т. 22, № 2. С. 153-163. 

doi: 10.25712/ASTU.1811-1416.2025.02.003. 

_____________________________________________________________________________________________ 

 

 

 

https://orcid.org/0000-0002-0396-9541


Никоненко E. Л., Попова Н. А., Никоненко А. В.  

 

Фунд. пробл. совр. материаловед. 2025. Т. 22. № 2. С. 153-163 

154 

Original article 

DISTRIBUTION OF CHEMICAL ELEMENTS IN THE MODIFIED LAYER OF UFG-ALLOY 

WT1-0 UNDER THE ACTION OF IMPLANTATION WITH ALUMINUM IONS 

Elena L. Nikonenko
1+

, Natalia A. Popova
2
, Alisa V. Nikonenko

3
 

1,2Tomsk State University of Architecture and Building, sq. Solyanaya, 2, Tomsk, 634003, Russia 
3Tomsk State University of Control Systems and Radioelectronics, ave. Lenin, 40, Tomsk, 634050, Russia 
1vilatomsk@mail.ru, https://orcid.org/0000-0002-0396-9541 
2natalya-popova-44@mail.ru†, https://orcid.org/0000-0001-8823-4562 
3aliska-nik@mail.ru, https://orcid.org/0000-0002-7254-1098 

Abstract. A study of the gradient structure arising from aluminum ion implantation of VT1-0 alloy (technically 

pure titanium) in the ultrafine-grained state has been carried out. To form the ultrafine-grained state, a combined 

method of multiple uniaxial pressing (abc-pressing) followed by multi-pass rolling in stream rolls at room tempera-

ture and subsequent annealing at 673 K, 1 h was applied. Ion implantation was carried out at irradiation doses: 

110
17

, 510
17

 and 101017 ion/cm
2
. The study was carried out by transmission electron diffraction microscopy and 

energy-dispersive X-ray spectroscopy on foils cut perpendicular to the treated surface of the sample. It is established 

that the gradient structure formed by implantation consists of 5 layers: 1 – oxide layer; 2 – ion-implanted layer; 3 – 

layer with destroyed grain structure; 4 – layer of residual influence of implantation; 5 – layer corresponding to the 

non-implanted state of the alloy. n each layer, the phase composition, shape and location of particles of second 

phases were determined, the grain sizes of -Ti, the sizes, distribution density and volume fractions of released par-

ticles were measured, and the state of the solid solution was analyzed. At each irradiation dose, the aluminum distri-

bution along the depth of the modified layers was investigated. It was found that in layer 2, irrespective of the irradi-

ation dose, aluminum is mainly involved in the formation of solid solution, the remaining aluminum - in the for-

mation of intermetallic phases. In layer 3 all embedded aluminum is in intermetallic phases. The aluminum content 

decreases with distance from the treated surface of the sample, which leads to a decrease in the volume fractions of 

intermetallic phases. 

Keywords: ion implantation, transmission electron diffraction microscopy, modified layer, gradient structure, 

alloying, layer, grain, phase, particle, solid solution, volume fraction. 
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Введение 

В большинстве случаев эксплуатационные 

характеристики металлических изделий зависят 
от поверхности материала. Для таких изделий 

для нужд машиностроения необходимо полу-
чить определенные прочностные и эксплуата-

ционные характеристики, которым соответ-
ствует высокая прочность. Одним из основных 

направлений исследований в машиностроении 
является создание поверхностных слоев, обла-

дающих требуемыми эксплуатационными по-
казателями при сохранении полезных свойств 

основного материала [1–6]. В этом направлении 
в последние годы ведутся интенсивные иссле-

дования, включающие методы и тенденции 

развития в области формирования поверхност-
ного слоя: воздействие лазерным лучом, облу-

чение сильноточными электронными пучками, 
обработка мощными импульсными ионными 

пучками и модификация поверхности изделий с 
помощью высокоэнергетических плазменных 

струй, что позволяет управлять некоторыми 
свойствами твердых тел [2, 4]. При обработке 

высокоэнергетическими методами были обна-
ружены эффекты поверхностного и глубинного 

упрочнения металлов.  
Одним из важнейших стратегических 

направлений по улучшению физико-
химических и эксплуатационных свойств тита-

на и его сплавов является применение методов 

поверхностного упрочнения [7–9]. Наука и тех-
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ника располагает значительным числом мето-

дов поверхностного упрочнения и легирования, 

каждый из которых имеет свои достоинства и 
недостатки. 

В последние годы значительное число ис-
следований привлечено к проблеме ионной им-

плантации поверхностных свойств конструкци-
онных материалов. Ионная имплантация позво-

ляет изменять структурно-фазовое состояние 
поверхностного слоя обрабатываемого изделия 

путем «бомбардировки» поверхности ионами 

металла высокой энергии (выше 1520 кэВ). 

При этом имеет место внедрение имплантируе-
мых ионов в поверхность на глубину до 1 мкм в 

зависимости от их энергии, что и является при-
чиной изменения структурно-фазового состоя-

ния поверхностного слоя обрабатываемого ма-
териала. При имплантации формируется твер-

дый раствор внедрения, меняется параметр 
кристаллической решетки и образуются новые 

фазы на основе материала мишени [10, 11]. В 
основе обработки ионными пучками лежат два 

процесса, которые дополняют друг друга и 
определяют всю гамму свойств, получаемых 

поверхностью в процессе ее обработки. Это 1) 

легирование поверхностного слоя материала и 
2) изменение структурно-фазового состояния 

(образование выделений и метастабильных фаз, 
аморфизация и появление радиационных де-

фектов) [10]. Интерес обусловлен тем, что ме-
тод ионной имплантации позволяет существен-

но повысить такие характеристики металличе-
ских материалов, как прочность, износостой-

кость, коррозионная стойкость, микротвердость 
и др. 

Для практического применения ионной 
имплантации получают в поверхностном слое 

мишени концентрацию внедряемого элемента 
не менее 10 % [12]. При ионной имплантации 

ускоренные атомы внедряются в поверхност-
ный слой мишени. Толщина такого слоя, в ко-

тором происходит торможение ионов, зависит 

от энергии ускоренных ионов. Таким образом, 
в поверхностном слое происходит легирование 

и изменение структурно-фазового состояния. 
Для существенного модифицирования 

необходимо увеличить концентрацию легиру-
ющего элемента, то есть глубину проникнове-

ния этого элемента в поверхность мишени, а 
для этого доза имплантации должна быть уве-

личена и превышать 1 × 10
17

 ион/см
2
. Высокие 

дозы можно получать при использовании ис-

точников на основе вакуумной дуги, которые 

позволяют реализовывать метод ионной им-

плантации в интервале энергии для высокоин-

тенсивной ионной имплантации, что приводит 
к увеличению концентрации и глубины про-

никновения легирующего элемента в поверх-
ность мишени. Одним из таких источников яв-

ляются MEVVA [13]. Метод облучения ионным 
пучком с помощью ионного источника MEVVA 

имеет определенные преимущества. Одним из 
них является высокая скорость образования 

дефектов. Кроме того, облученные образцы мо-
гут быть изучены традиционными методами 

исследования, поскольку образцы не имеют 
наведенной радиоактивности [13]. 

Настоящая работа посвящена исследова-

нию влияния имплантации на элементный и 

фазовый состав имплантированного сплава 

ВТ1-0 в УМЗ-состоянии.  

Материалы и методы исследования 

В качестве исследуемого материала был 

выбран технически чистый титан марки ВТ1-0 
в УМЗ-состоянии, имплантированный ионами 

алюминия при дозах облучения: 110
17

, 510
17 

и 1010
17

 ион/см
2
. Для формирования УМЗ-

состояния к заготовкам титана применяли ком-

бинированный метод многократного одноосно-
го прессования (аbc-прессование) с последую-

щей многоходовой прокаткой в ручьевых вал-
ках при комнатной температуре [14] и затем 

отжигом при температуре 673 К в течение 1ч. В 

результате средний размер зерна составил ве-

личину, равную 0.450.15 мкм. 
Ионная имплантация проведена на ионном ис-

точнике MEVVA-V.RU при температуре 623 К, 
ускоряющем напряжении 50 кВ, плотности то-

ка ионного пучка 6.5 мA/см
2
, расстоянии 60 см 

от ионно-оптической системы. Согласно плот-
ности ионного тока и средней зарядности ионов 

алюминия, скорость набора дозы составляла 
3.36·10

13 
(см

2
·с)

-1
. Таким образом, времена экс-

позиции составили: для дозы 1010
17

 ион/см
2
 – 

8 часов 20 минут; для 510
17

 ион/см
2
 – 4 часа 10 

минут; для 110
17

 ион/см
2
 – 50 минут.  

Фазовый анализ выполнен методами рент-
геноструктурного анализа (РСА) с помощью 

автоматического рентгеновского дифрактомет-

ра ДРОН-3М в фильтрованном Cо-К излуче-

нии методом скользящего пучка (под углом 
скольжения 3° в диапазоне 2θ = 30-160° с ша-

гом сканирования 0,1° и временем экспозиции 
10 с), растровой электронной микроскопии на 
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электронном микроскопе QUANTA 200 3D FEI 
с энергодисперсионным анализатором INCA 

SDD X-MAX (ЭДС) и просвечивающей элек-
тронной дифракционной микроскопии (ПЭМ) 

на электронном микроскопе JEM-2001. Для 
анализа химического состава имплантирован-

ного титана использован ОЖЭ-электронный 

спектрометр 09ИОС.  
Изучение образцов проводилось в четырех 

состояниях: 1) до имплантации (образцы, 
отожженные при 673 К, 1 час) – исходное со-

стояние (ИС); 2) ИС+ имплантация ионами 

алюминия дозой 110
17

 ион/см
2
; 3) ИС+ им-

плантация ионами алюминия дозой 510
17

 
ион/см

2
; 4) ИС+ имплантация ионами алюми-

ния дозой 1010
17

 ион/см
2
. 

Результаты и их обсуждение 

Влияние имплантации на элементный со-

став сплава ВТ1-0 

Используя метод скользящего пучка (метод 
РСА), был определен фазовый состав сплава 

ВТ1-0, имплантированного ионами алюминия, 
находящегося в УМЗ-состоянии. Установлено, 

что, во-первых, фазовый состав сплава не 
зависит от дозы имплантации, и, во-вторых, 

матрицей сплава является фаза -Ti, а также 
присутствуют фазы: интерметаллид Ti3Al и ок-

сид TiO2. 
Для определения элементного состава в 

имплантированном слое, как отмечалось выше, 
было использовано два метода: метод элек-

тронной ОЖЕ-спектроскопии и метод ЭДС. На 
рис. 1 представлены концентрационные про-

фили легирующих элементов в имплантиро-
ванных слоях.  

Из рис. 1 видно, что концентрационный 
профиль алюминия независимо от дозы им-

плантации имеет один максимум. Также видно, 
что, во-первых, концентрация алюминия при 

имплантации с малой дозой (рис.1, а) суще-
ственно ниже концентрации кислорода. Это 

свидетельствует о том, что в поверхностном 

слое, наряду с интерметаллидными фазами, бу-
дут образовываться также оксидные фазы (ок-

сиды титана и алюминия). Это полностью под-
тверждается литературными данными [15]. 

Во-вторых, увеличение дозы имплантации 
приводит к увеличению максимальной концен-

трации алюминия. 
В-третьих, увеличение дозы имплантации 

приводит к смещению максимума концентра-
ции алюминия к верхней границе ионно-

легированного слоя. Это также хорошо согла-
суется с данными, полученными ранее [16]. 

В-четвертых, вследствие высокой концен-
трации границ зерен в УМЗ-титане должна 

наблюдаться повышенная диффузия импланти-
руемого элемента по глубине материала. По-

этому, в отличие от поликристаллических ма-
териалов [15, 16, 17], дополнительная ускорен-

ная диффузия алюминия по глубине и приводит 

к повышению толщины имплантированного 
слоя. Сравнивая теоретически рассчитанные 

значения [18] с экспериментальными данными, 
полученными в настоящей работе методом 
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Рис.1. ОЖЕ-профили распределения химических 

элементов (Ti, O, Al) по глубине после имплантации 

УМЗ-сплава ВТ1-0: а – 1×10
17

 ион/см
2
;  

б  5×10
17

 ион/см
2
; в  10×10

17
 ион/см

2
 (1-3 – номера 

слоев градиентной структуры)  

исследуемого сплава ВТ1-0 

Fig. 1. AES-profiles of chemical elements (Ti, O, Al) 

distribution by depth after implantation  

of the UFG-alloy VT1-0: a – 1×10
17

 ion/cm
2
;  

b – 5×10
17

 ion/cm
2
; c – 10×10

17
 ion/cm

2
 (1-3 - numbers 

of layers of the gradient structure)  

of the investigated alloy VT1-0 
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ОЖЕ-спектроскопии, можно сказать, что 

наблюдается хорошее соответствие. 

В-пятых, из данных ОЖЕ-спектроскопии 
следует, что независимо от дозы имплантации 

даже на глубине 1–2 мкм концентрация алюми-
ния может составлять до 2 ат. %, что значи-

тельно превышает проективный пробег алюми-
ния в титане [15]. Можно заключить, что про-

является эффект «дальнодействия» [15], свя-
занный с присутствием внедренной примеси на 

большую глубину вследствие радиационно-
стимулированной диффузии. 

Необходимо также отметить, и это хорошо 
видно из рис. 1, что увеличение дозы имплан-

тации приводит к сложному изменению как 
концентрации кислорода, так и концентрации 

титана. 

Влияние дозы имплантации на фазовое состоя-

ние градиентной структуры 

Ранее [19, 20] было установлено, что им-
плантация ионами алюминия УМЗ-сплава ВТ1-

0 приводит к формированию градиентной 
структуры, состоящей из 5 слоев: 1 – оксидный 

слой; 2 – ионно-легированный слой; 3 – слой с 
измельченной зеренной структурой; 4 – слой 

остаточного влияния имплантации; 5 – слой с 
исходной зеренной структурой (ПЭМ-

изображение представлено на рис. 2). Как вид-
но из рис. 1, в оксидной пленке (слой 1) кроме 

кислорода присутствуют алюминий и титан. 
Отметим, что представленные зависимости 

распределения ключевых элементов по глубине 
получены статистическим анализом по сово-

купности более чем 20 экспериментальных 
данных. Необходимо подчеркнуть, что пред-

ставленные на рис.1 значения концентраций 

элементов являются относительными величи-
нами, так как учитываются только основные 

элементы (титан, алюминий и кислород). Из 
рис. 1 следует, что в оксидной пленке присут-

ствует преимущественно кислород, находя-
щийся, как было установлено в [19, 20], в окси-

дах алюминия (Al2O3) и титана (TiO, TiO2). 
Проведенные исследования показали, что тол-

щина оксидного слоя в исследуемом сплаве при 
дозе 1×10

17
 ион/см

2
 составила ~ 200 нм (см. рис. 

2). Увеличение дозы имплантации приводит к 
увеличению толщины пленки, а именно, при 

дозе 5×10
17

 ион/см
2 

толщина пленки составляет 
210 нм, при 10×10

17
 ион/см

2 
– 280 нм.  

 

 

4 

 

Рис.2. ПЭМ-изображение сплава ВТ1-0 в 

УМЗ-состоянии после имплантации  

(1-4 – номера слоев градиентной структуры) 

Fig. 2. TEM image of VT1-0 alloy in the UFG 

state after implantation (1-4 - numbers of layers 

of the gradient structure) 

Из рис.1 следует также, что на поверхности 
имплантированного слоя максимум концентра-

ции алюминия составляет (8–16) ат. %. По мере 
удаления от поверхности образца в глубь мате-

риала при имплантации с любой дозой концен-
трация алюминия не выходит на ноль, а только 

к нему приближается.  
Отметим, и это также хорошо видно из рис. 

2, что имплантация приводит к разрушению зе-

ренной структуры. Это объясняется тем, что 
при температурном и высокоэнергетическом 

воздействии наблюдается интенсивная мигра-
ция границ, приводящая к образованию мелко-

зеренной структуры. Дислокации из тела зерен 
интенсивно вытесняются на их границы, и про-

исходит образование мелких бездислокацион-
ных зерен [21]. Первичные границы зерен 

больше не идентифицируются. Подобные про-
цессы, связанные с появлением субграниц, рас-

положенных поперек и вдоль направления ани-
зотропных кристаллов (зерен), наблюдаются и 

при имплантации ионами алюминия в титан 
[19, 20, 22, 23]. Поэтому можно утверждать, что 

при имплантации этот процесс связан с силь-
ным энергетическим воздействием, которое 

способствует формированию и закреплению 

новых поперечных границ и, тем самым, обра-
зованию мелкозеренной структуры. Измельче-

ние зеренной структуры по мере приближения 
к поверхности образца подтверждает и рис.2. 

Как отмечалось выше, а также как следует 
из рис.2, за слоем 1 – оксидным слоем (оксид-
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ной пленкой) следует ионно-легированный 
слой (слой 2).  

Из рис. 1 также видно, что увеличение до-
зы имплантации приводит к увеличению тол-

щины ионно-легированного слоя. Это связано с 
тем, что ионная имплантация способствует 

процессу распыления поверхности мишени 
[24], что влечет за собой перемещение поверх-

ности в глубь мишени по отношению к исход-
ной поверхности. Причем при малых дозах па-

дающих ионов происходит распыление только 
атомов мишени (атомов титана), при больших 

дозах – атомов мишени и внедренных атомов 

(атомов алюминия) [15]. 
Известно, что алюминий интенсивно рас-

творяется в твёрдом растворе на базе α–Ti, что 
приводит уменьшению параметров кристалли-

ческой решетки α-Ti [25]. Рентгеноструктурные 
исследования, выполненные методом скользя-

щего пучка [19], показали, что параметры кри-
сталлической решетки α–Ti при имплантации 

алюминия в титан в поверхностном обработан-
ном слое уменьшаются. Поэтому можно утвер-

ждать, что в первой половине слоя 2 происхо-
дит интенсивное насыщение твёрдого раствора 

атомами алюминия, и в центральной части слоя 
2 твёрдый раствор оказывается пересыщенным. 

Пока происходит интенсивное насыщение 
твёрдого раствора атомами алюминия, интер-

металлидные фазы в первой половине слоя 2 

образуются слабо (рис.3). Кроме того, установ-
лено [19], что концентрация атомов титана в 

первой половине слоя 2 несколько уменьшает-
ся, а во второй половине интенсивно увеличи-

вается и концу слоя 2 в зависимости от дозы 
облучения соответствует ~ 80 – 90 ат.% (рис. 1). 

В это время начинается интенсивное образова-
ние интерметаллидных фаз (рис.3) 

Таким образом, в первой половине слоя 2 
практически весь алюминий находится в твёр-

дом растворе, к концу слоя 2 – как в твёрдом 

растворе, так и в интерметаллидах Ti3Al и 

TiAl3. 

Проведенные исследования показали, что 

толщина ионно-легированного слоя (слоя 2) не 
зависит от дозы имплантации и составляет 

350 нм. 

Методы ОЖЭ и ЭДС позволили спрогно-
зировать увеличение доли интерметаллидных 

фаз в слое 2, а метод ПЭМ подтвердил данный 
прогноз. Кроме того, методом ПЭМ было уста-

новлено, что увеличение дозы имплантации не 
только не изменяет фазовый состав в слое 2, но 

и не влияет на расположение фаз. При всех 

изученных в работе дозах имплантации в слое 2 
присутствуют зерна двух типов. Первый тип – 

это зерна -Ti, практически свободные от дис-
локаций. 

 

Рис. 3. Изменения объемных долей 

интерметаллидных фаз по мере удаления от  

имплантированной с разными дозами  

поверхности в глубь образца УМЗ-сплава  

ВТ1-0 (1-5 – номера слоев градиентной  

структуры) 

Fig. 3.  Changes in the volume fractions of 

intermetallic phases as they move away from the surface 

implanted with different doses into the depth of the 

sample of VT1-0 UFG-alloy (1-5 – numbers of layers of 

the gradient structure) 

Второй тип – зерна -Ti, внутри которых 

присутствуют частицы интерметаллида Ti3Al, 
обладающие пластинчатой формой.  

В работе также установлено, что средние 

размеры зерен (-Ti + Ti3Al) в слое 2 с увели-

чением дозы ионной имплантации увеличива-
ются. Увеличиваются и их объемные доли 

(табл.1). 
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Таблица 1. Влияние дозы ионной имплантации на 

размер и объемную долю зерен (-Ti + Ti3Al) 

в слоях 2 и 3 в исследуемом УМЗ-сплаве ВТ1-0 

 

Table 1. Influence of ion implantation dose on the size 

and volume fraction of grains (-Ti + Ti3Al) 

in layers 2 and 3 in the studied UFG-alloy VT1-0 

Кроме частиц интерметаллида Ti3Al, нахо-

дящихся внутри зерен -Ti, в слое 2, как пока-

зали исследования, проведенные ранее [19, 20], 
присутствуют частицы еще одного интерметал-

лида – упорядоченная фаза TiAl3. Частицы фа-
зы TiAl3 в этом слое имеют форму, близкую к 

округлой, и располагаются случайным образом. 
Количественные оценки показали, что в 

слое 2 средний размер частиц фазы TiAl3 зави-
сит от дозы ионной имплантации – с увеличе-

нием дозы уменьшается диаметр частиц (от 40 
нм до 20 нм). 

Изменение дозы имплантации приводит и к 
изменению объемных долей интерметаллидных 

фаз, которые уже в слое 2 изменяются сложным 
образом (рис.3).  

Кроме интерметаллидных фаз Ti3Al и TiAl3 

в слое 2 присутствуют оксиды – фазы Al2O3 и 
TiO2, а также оксид Al2TiO5. Еще раз отметим, 

что формирование оксидных фаз возможно за 
счет присутствия высокой концентрации кис-

лорода в поверхностных слоях имплантирован-
ных сплавов. 

Проведенные количественные оценки по-
казали, что ионная имплантация приводит к 

существенному уменьшению размера частиц 
фазы TiO2, а именно, если в исходном состоя-

нии (до имплантации) средний размер частиц 
составлял величину равную 15 нм, то после 

имплантации размер частиц в слое 2 резко 
уменьшился и составляет величину ~8 нм, при-

чем, доза имплантации не оказывает никакого 

влияния.  

Также установлено, что в слое 2 объемная 
доля фазы TiO2 оказывается меньше исходного 

значения, причем, чем больше доза 
имплантации, тем меьше объемная доля фазы 

TiO2. 
Выше мы отмечали, что в слое 2 кроме ча-

стиц фазы TiO2 присутствуют частицы еще од-
ного оксида – Al2O3, обладающих округлой 

формой. Средний размер этих частиц незави-

симо от дозы имплантации составляет 35 нм, а 

их объемная доля мала и слабо зависит от дозы 
имплантации. 

Выше также отмечалось, что в слое 2 им-
плантированного УМЗ-сплава ВТ1-0 присут-

ствую частицы оксида Al2TiO5. Это – частицы 
округлой формы, их средний размер ~5 нм, 

объемная доля составляет 0.7 об. %.  
Слой с измельченной зеренной структурой 

(слой 3) подобен слою 2, но если на толщину 
слоя 2 увеличение дозы имплантации не оказы-

вало никакого влияния, то в слое 3 увеличение 
дозы приводит к уменьшению толщины этого 

слоя (от ~0.8 мкм до 0.7 мкм). Слой 3 подобен 

слою 2 и морфологически. А именно, ионная 
имплантация при всех дозах приводит к из-

мельчению зеренной структуры, однако в этом 
слое средний размер зерна всегда выше, чем в 

слое 2.  
Следует отметить, что фазовый состав в 

слое 3 такой же, как и в слое 2, то есть матри-

цей является фаза -Ti, также присутствуют 

интерметаллиды TiAl3 и Ti3Al, оксиды титана и 
алюминия. При этом форма частиц и их распо-

ложение в слое 3 также совпадают. Как и в слое 

2, в слое 3 присутствуют зерна -Ti двух типов: 

зерна -Ti, практически свободные от дислока-

ций, и зерна -Ti, внутри которых присутству-
ют частицы Ti3Al пластинчатой формы. Уста-

новлено, что независимо от дозы имплантации 
средние размеры зерен второго типа и их объ-

емные доли в слое 3 больше, чем в слое 2 (см. 
данные табл.1). 

Исследования показали, что объемные 
доли пластинчатых частиц Ti3Al, находящиеся 

внутри зерен -Ti в слоях 2 и 3, при увеличе-
нии дозы имплантации несколько увеличива-

ются, увеличиваются и продольные размеры 
частиц, в то время как поперечные размеры не-

значительно уменьшаются.  
Кроме частиц интерметаллида Ti3Al, нахо-

дящихся внутри зерен -Ti, в слое 3, как и в 

Доза, 

ион/см
2
 

Слой 2 Слой 3 

Разме-

ры зерен 

(-Ti + 

Ti3Al), 
нм 

Об. 

доля, 
% 

Размеры 

зерен 

(-Ti 

+Ti3Al), 
нм 

Об. 

доля, 
% 

1  10
17 

50  90 10 90  120 20 

5  10
17

 60  115 20 
120  
150 

40 

10  10
17

 90  150 20 
200  
400 

40 
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слое 2, присутствуют частицы упорядоченной 
фазы TiAl3. Форма этих частиц и их располо-

жение в слое 3 такие же, как и в слое 2. Сред-
ний размер частиц фазы TiAl3 в слое 3 слабо за-

висит от дозы имплантации. Кроме того, следу-
ет отметить, что частицы интерметаллидных 

фаз (Ti3Al и TiAl3) практически равномерно 
располагаются в слоях 2 и 3 (рис.3). При этом 

имплантация с дозой 1  10
17

 ион/см
2
 приводит 

к тому, что объемная доля фазы TiAl3 в слоях 2 

и 3 постоянно превалирует над Ti3Al.  

Увеличение дозы имплантации до 

510
17

 ион/см
2
 изменяет соотношение до-

лей интерметаллидных фаз – теперь прева-

лирует фаза Ti3Al, а объемная доля фазы 

TiAl3 становится в 2 раза меньше. Даль-

нейшее увеличение дозы имплантации до 

1010
17

 ион/см
2
 приводит к еще большему 

увеличению объемных долей интерметал-

лидных фаз. 
В слое 3 концентрация атомов титана близ-

ка к 90–100 ат.%, но некоторое количество ато-

мов алюминия и кислорода сохраняется [19]. 
Количественные оценки, выполненные с ис-

пользованием объемных долей интерметалли-
дов Ti3Al и TiAl3 и их стехиометрического со-

става [26], показали, что именно такого количе-
ства алюминия достаточно для образования 

объемной доли интерметаллидов Ti3Al и TiAl3, 
соответствующей рис. 3. Это означает, что в 

твердом растворе полностью отсутствует Al, и 
матрицей сплава в слое 3 является твёрдый рас-

твор только -Ti. 
В слое 3, как и в слое 2, кроме интерметал-

лидных фаз Ti3Al и TiAl3 также присутствуют 
оксиды – фазы Al2O3, TiO2 и Al2TiO5.  

Исследования слоя 4 (слой остаточного 
влияния имплантации) показали, что увеличе-

ние дозы имплантации не меняют толщину 
слоя. А зерна α-Ti приобретают четкие границы 

и становятся анизотропными, то есть L/d > 1. 

Размеры зерен -Ti (как поперечные, так и 

продольные) приближаются к исходным 
значениям (см. рис. 4). 

Фазовый состав по всей глубине слоев 4 и 5 
(слой с исходной зеренной структурой) 
независимо от дозы имплантации содержит 
интерметаллиды (Ti3Al и TiAl3) и оксидные 

фазы, в основном оксиды титана TiO2. 

Независимо от дозы имплантации 
интерметаллид Ti3Al присутствует на всем 

протяжении слоя 4 и в начале слоя 5 (см. рис.3), 

при этом частицы фазы Ti3Al располагаются по 
границам зерен α-Ti в виде прослоек. 

 

Рис. 4. Влияние дозы имплантации на изменение 

средних размеров зерен -Ti по мере удаления от 

поверхности образца: 1 – 110
17

 ион/см
2
;  

2 – 510
17

 ион/см
2
; 3 – 1010

17
 ион/см

2
 

Fig. 4. Effect of implantation dose on the change in 

the average grain size of -Ti grains as they move away 

from the sample surface: 1 – 110
17

 ion/cm
2
;  

2 – 510
17

 ion/cm
2
; 3 – 1010

17
 ion/cm

2 

Выше мы отмечали, что незвисимо от дозы 

имплантации наряду с интерметаллидными 
фазами Ti3Al и TiAl3 в слоях 4 и 5 присутству-

ют оксиды титана TiO2. Частицы TiO2 в слоях 4 
и 5 обладают округлой формой и располагают-

ся случайным образом, не связанным со струк-

турой материала. По мере удаления от 
поверхности имплантированных образцов 

размеры частиц в слоях 4 и 5 увеличиваются и 
приближаются к исходному значению. 

Заключение 

Проведенные исследования сплава ВТ1-0, 

находящегося в УМЗ-состоянии, выполненные 
методом просвечивающей электронной ди-

фракционной микроскопии и энергодисперси-
онной рентгеновской спектроскопии показали, 

что независимо от дозы облучения сформиро-
ванная имплантацией градиентная структура 

состоит из 5 слоев: 1 – оксидный слой; 2 – ион-
но-имплантированный слой; 3 – слой с разру-

шенной зеренной структурой; 4 – слой остаточ-
ного влияния имплантации; 5 – слой, соответ-

ствующий не имплантированному состоянию 

сплава.  
Установлено, что оксидный слой (слой 1) в 

образцах УМЗ-титана является частично 
аморфным слоем на основе оксидных фаз 

Al2O3, TiO, TiO2 с вкрапленными, вторично вы-
деленными нанокристаллическими частицами 

интерметаллидных фаз Ti3Al, TiAl3. С увеличе-
нием дозы имплантации наблюдается рост 

толщины оксидного слоя от 200 нм до 280 нм. 
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Установлено, что энергетическое воздей-

ствие ионами алюминия на сплав ВТ1-0 приво-

дит к реструктуризации сплава с уменьшением 
как продольного, так и поперечного размеров 

матричных зерен -Ti. Средний поперечный 

размер зерен уменьшился в ~3 раза, продоль-
ный – в ~4 раза. 

Изучено распределение атомов алюминия 
по глубине исследованных образцов. 

Установлено, что в слое 2 алюминий 
преимущественно участвует в образовании 

твердого раствора, оставшийся алюминий – в 
образовании интерметаллидных фаз. В слое 3 

весь внед-ренный алюминий находится в 
интерметал-лидных фазах. По мере удаления от 

обра-ботанной поверхности образца 
содержание алюминия уменьшается, что 

приводит к уменьшению объемных долей 
интерметал-лидных фаз. 
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Аннотация. Проведено молекулярно-динамическое изучение влияния фазового состава на физико-

механические свойства и особенности структурных перестроек сплава Fe95Ni05 с градиентной зеренной 

структурой при наноиндентировании. Размер зерен в моделируемых образцах увеличивался с 10 до 30 нм от 

нагружаемой поверхности в направлении индентирования. В различных образцах объемная доля ОЦК фазы 

в ламелях каждого зерна с ГЦК решеткой составляла 0, 30 или 60%. Обнаружено, что увеличение объемной 

доли ОЦК фазы в ГЦК зернах понижает твердость сплава и увеличивает его пластичность. Зарождение пла-

стической деформации при индентировании образцов связано с генерацией дислокаций в зоне контакта ин-

дентора с образцом с последующим формированием дефектов упаковки и двойников. Наиболее активно 

процессы пластической деформации развиваются по границам зерен и межфазным границам. По мере уве-

личения глубины вдавливания индентора существенный вклад в пластичность начинают вносить фазовые 

переходы ОЦК-ГЦК в ламелях зерен, находящихся в области воздействия индентора. Выявлено, что меж-

фазные границы и границы зерен локализуют развитие пластичности в процессе наноиндентирования, пре-

пятствуя распространению дефектов структуры в более глубокие слои зерен. Увеличение объемной доли 

ОЦК фазы усиливает локализацию пластической деформации в нагружаемом материале. 

Ключевые слова: молекулярная динамика, градиентная зеренная структура, наноиндентирование, пла-

стическая деформация, фазовые переходы. 
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Abstract. A molecular dynamics study of the effect of phase composition on the physical-mechanical proper-

ties and structural rearrangements of the gradient grained Fe95Ni05 alloy during nanoindentation was carried out. The 

grain size in the simulated samples increased from 10 to 30 nm from the loaded surface in the indentation direction. 

In different samples, the volume fraction of the BCC phase in the lamellae of each grain with the FCC lattice was 0, 

30 or 60%. It was found that an increase in the volume fraction of the BCC phase in FCC grains reduces the hard-

ness of the alloy and increases its ductility. The onset of plastic deformation during indentation of samples was as-

sociated with the generation of dislocations in the contact zone of the indenter with the sample, followed by the for-

mation of stacking faults and twins. The processes of plastic deformation develop most actively along grain bounda-

ries and interphase boundaries. As the indentation depth increases, the BCC-FCC phase transitions in lamellae of 

grains located in the indenter impact region begin to make a significant contribution to plasticity. It was found that 

interphase and grain boundaries localize the development of plasticity during nanoindentation, preventing the prop-

agation of structural defects into deeper grain layers. An increase in the volume fraction of the BCC phase enhances 

the localization of plastic deformation in the loaded material. 

Keywords: molecular dynamics, gradient grained structure, nanoindentation, plastic deformation, phase transi-

tions. 
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Введение 

Иерархические материалы привлекают по-

вышенный интерес благодаря своим уникаль-

ным функциональным свойствам. Они имеют 

высокую прочность и ударную вязкость, уста-

лостную и радиационную стойкость, характе-

ризуются малым трением и износом и т.д. Уни-

кальные свойства во многом обусловлены гете-

рогенностью их микроструктуры, особенностя-

ми распределения фаз и химического состава 

по объему материала. Наличие одного или не-

скольких видов гетерогенности может приво-

дить к существенному синергетическому 

улучшению физико-механических свойств ма-

териала. Взаимосвязь параметров гетерогенно-

сти с поведением иерархических материалов 

при различных внешних воздействиях активно 

изучается и является одной из наиболее акту-

альных задач современного материаловедения. 

Исследования иерархических материалов про-

водились применительно к бимодальной [1] и 

градиентной [2] двухфазным сталям, иерархи-

ческим двойниковым структурам в нанокри-

сталлических материалах [3], метастабильной 

двухфазной стали c наноламельной структурой 

[4], ламинатам из крупных и мелких зерен с 

градиентом химического состава [5] и т.д. Ме-

ханизмы одновременного влияния нескольких 

видов гетерогенности и их взаимодействия 

между собой, определяющие физико-

механические свойства материала, во многом 
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неясны и требуют подробного изучения. Кор-

реляция между параметрами гетерогенности и 

процессами, протекающими на микроскопиче-

ском уровне, наиболее эффективно может быть 

исследована на основе использования метода 

молекулярной динамики. Целесообразность 

изучения поведения материалов на атомном 

уровне может быть обусловлена рядом причин 

[1]. Одна из них связана с созданием нанораз-

мерных образцов и наноструктур, для которых 

отклик на внешние воздействия имеет свои 

особенности. Другая причина заключается в 

необходимости создания базы данных по осо-

бенностям поведения иерархических материа-

лов на атомном уровне, которая будет востре-

бована для создания надежных конструкций. 

Кроме того, атомистическое моделирование 

позволит глубже понять влияние различного 

рода интерфейсов, гетерогенности зеренной 

структуры, фазового и химического состава на 

поведение материала на макромасштабном 

уровне. Моделирование поведения материалов 

на атомном уровне дает также представление о 

точности математических моделей более высо-

кого масштабного уровня, например, для моде-

лирования методом конечных элементов.  

Отметим, что для изучения таких физико-

механических характеристик материалов, как 

упругие модули, твердость, вязкость, а также 

особенностей зарождения и развития пластиче-

ской деформации широко используется инден-

тирование, которое представляет собой процесс 

локального контактного взаимодействия двух 

тел [6-8]. Процессы, протекающие при контакте 

тел на атомном уровне, с высокой точностью 

могут быть описаны на основе молекулярно-

динамического моделирования [9-13]. При 

этом, деформационное поведение моделируе-

мого материала при наноиндентировании су-

щественно зависит от ряда факторов. Так, в ра-

боте [9] исследовано влияние выбора потенци-

алов межатомного взаимодействия, размеров 

подложки и индентора, скорости индентора на 

особенности образования дефектов в гранецен-

трированных и объемноцентрированных куби-

ческих материалах при наноиндентировании. 

Влияние ориентации нагружаемой поверхности 

в ГЦК материалах при наноиндентировании на 

упругость и пластичность была показана в ра-

боте [10]. Была установлена сильная связь 

между дислокационной активностью, ориента-

цией поверхности и глубиной вдавливания ин-

дентора. Зарождение дислокаций при напряже-

ниях выше порогового значения приводило к 

падению нагрузки. Эта взаимосвязь была под-

тверждена экспериментально в работах [11,12]. 

Молекулярно-динамическое моделирование 

процесса наноиндентирования успешно ис-

пользовалось для изучения особенностей за-

рождения и развития пластичности в материа-

лах с достаточно сложными структурами, 

включая высокоэнтропийные аморф-

ные/кристаллические двухфазные материалы 

[13,14] и материалы, содержащие нанодвойни-

ки различной толщины [15]. В настоящее время 

практически не изученным является поведение 

при наноиндентировании двухфазных материа-

лов с градиентом зерен по размеру в поверх-

ностном слое, представляющих огромный ин-

терес для ряда практических приложений. Дан-

ная статья направлена на восполнение этого 

пробела в исследованиях. 

Целью настоящей работы является иссле-

дование особенностей зарождения и развития 

пластичности в сплаве Fe95Ni05 c градиентной 

зеренной структурой и различным фазовым со-

ставом при наноиндентировании.  

Формализм расчетов 

Поставленные в работе задачи решались в 

рамках метода молекулярной динамики с ис-

пользованием программного пакета LAMMPS 

[16]. В качестве объектов исследования был 

выбран однофазный образец Fe95Ni05 с ГЦК ре-

шеткой и два двухфазных образца Fe95Ni05 с 

ГЦК и ОЦК решетками с градиентными зерен-

ными структурами. Моделируемые образцы 

были построены на основе метода Вороного-

Лагерра (Рис. 1). Построенные образцы в 

направлении оси Z состояли из пяти слоев зе-

рен, каждый из которых содержал зерна одина-

кового размера. По мере удаления от нагружа-

емой поверхности размеры зерен в слоях уве-

личивались и составляли 10, 12, 15, 20 и 30 нм. 

При этом зерна имели общее кристаллографи-

ческое направление, совпадающее с осью тек-

стуры Z с индексами [123], вдоль которого они 

были разориентированы на углы не менее 30 

градусов (Рис. 1). В случае двухфазных образ-

цов в ГЦК зернах содержались ламели с ОЦК 

структурой. Образцы с объемной долей ОЦК 

фазы 0, 30 и 60 % обозначались как G00, G30 и 

G60, соответственно. Моделируемые образцы 

имели форму параллелепипедов, и их размеры 

составляли 120×120×87 нм в направлении осей 
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X, Y и Z, соответственно. Исходная температура 

образцов равнялась 300 К. 

 

Рис. 1. Исходная структура и распределение фаз в 

образце G60. Зеленым и синим обозначены атомы с 

ГЦК и ОЦК симметрией расположения ближайших 

соседей, соответственно, серым – атомы,  

принадлежащие интерфейсам. Верхний слой атомов, 

толщиной 0,1 нм, не показан 

Fig. 1. Initial structure and phase distribution in the G60 

sample. Green and blue colors indicate atoms with FCC 

and BCC symmetry of the nearest neighbors,  

respectively, gray color indicates atoms belonging  

to interfaces. The upper 0.1 nm thick atomic layer  

is not shown 

Индентор представлял собой отталкиваю-

щее поле сферической формы, взаимодействие 

которого с атомами образца описывалось фор-

мулой: 

,  (1) 

где K – полевая константа, R – радиус инденто-

ра, r – расстояние от центра индентора. Кон-

станта K равнялась 10 эВ/Å
3
, а радиус инденто-

ра R – 20 нм. Индентор смещался в вдоль оси Z 

со скоростью 10 м/с. Тыльная поверхность к 

направлению нагружения фиксировалась непо-

движной подложкой в форме абсолютно жест-

кой отталкивающей стенки, а в двух других 

направлениях моделировались периодические 

граничные условия. Для усреднения данных 

расчета было проведено по 3 индентирования в 

каждом образце, отличающихся местом вдав-

ливания индентора в нагружаемую поверх-

ность. Сначала индентор вдавливался на глу-

бину 7.8 нм со скоростью 10 м/с, а затем до 

глубины 8.0 нм его скорость уменьшалась по 

линейному закону до нуля. После остановки 

индентора образец релаксировался в течение 1 

нс. 

Межатомное взаимодействие в системе Fe-

Ni описывалось многочастичным потенциалом, 

разработанным в приближении метода погру-

женного атома [17]. Визуализация структуры 

образцов проводилось с помощью программы 

OVITO [18]. Для идентификации структурных 

изменений в нагружаемых образцах были ис-

пользованы алгоритмы анализа по общим сосе-

дям [19]. Напряжения по Мизесу вычислялись 

по формуле: 

, (2) 

где σmn – компоненты тензора напряжений. 

Для расчета интенсивности деформаций 

использовалась формула: 

, (3) 

где εmn – компоненты тензора деформаций. 

Расчет твердости проводился по формуле: 

                                  ,                            (4) 

где P – сила, действующая на индентор, Ac – 

площадь контакта индентора с образцом. 

Расчет напряжений по Мизесу, деформа-

ций и количества атомов в ОЦК фазе, пред-

ставленный на графиках, проводился в объеме 

цилиндра под индентором. Радиус цилиндра 

равнялся 10 нм, а его ось совпадала с направле-

нием нагружения и проходила через центр ин-

дентора. 

Результаты и обсуждение 

Для изучения влияния различных объем-

ных долей ОЦК-фазы на механический отклик 

моделируемых образцов в процессе наноинден-

тирования были построены кривые зависимо-

сти силы реакции образца (Р) от глубины вдав-

ливания индентора (h) (Рис. 2). Упругий интер-

вал вдавливания индентора очень мал, и силы 

реакции всех моделируемых образцов одинако-

вы, поскольку нагружаемые поверхностные 
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слои всегда имеют ГЦК фазу и состоят из зерен 

с одинаковыми размерами и кристаллографиче-

скими ориентациями друг относительно друга. 

Такой отклик указывает на совпадение модулей 

Юнга исследуемых образцов. На Рис. 2 хорошо 

видно, что зависимости P-h на приведенном 

интервале вдавливания имеют практически ли-

нейный характер. При этом, увеличение объем-

ной доли ОЦК фазы ведет к уменьшению силы 

реакции P с ростом h. Для того чтобы лучше 

понять влияние фазового состава на механиче-

ский отклик образца при индентировании в ра-

боте был проведен расчет нанотвердости по 

формуле (3). Результаты расчета для образцов с 

разной объемной долей ОЦК фазы при глубине 

вдавливания индентора 7.8 нм представлены на 

Рис. 3. На рисунке хорошо видно, что с увели-

чением объемной доли ОЦК фазы нанотвер-

дость образцов понижается. 

 

Рис. 2. Зависимости силы реакции от глубины  

вдавливания индентора для образцов с различной  

объемной долей ОЦК фазы 

Fig. 2. Dependences of the reaction force on the  

indentation depth for samples with different volume 

fractions of the BCC phase 

 

 

 

Рис. 3. Твердость образцов с различной объемной 

долей ОЦК фазы для h=7.8 нм 

Fig. 3. Hardness of samples with different volume 

fractions of the BCC phase at h=7.8 nm 

Проекции структуры для образцов с разной 

объемной долей ОЦК фазы при вдавливании 

индентора на глубину 7.8 нм показаны на 

Рис. 4а. В процессе индентирования по мере 

высвобождения запасенной упругой энергии в 

образце генерируются дислокации, дефекты 

упаковки и двойники. Первоначально дислока-

ции зарождаются в зоне контакта индентора с 

образцом на концентраторах напряжений, ко-

торыми являются границы зерен. На Рис. 4а 

следы от двух соседних атомных плоскостей 

красного цвета представляют собой дефекты 

упаковки вычитания, а след от одной плоскости 

– границу двойников. На Рис. 4б хорошо видно, 

что зона пластической деформации ограничена 

тремя-четырьмя слоями зерен в направлении 

нагружения. При этом, наибольшие пластиче-

ские деформации произошли в зоне контакта 

индентора с образцом (выделено красным цве-

том), а также по границам зерен и межфазным 

границам (выделено светло-серым цветом). В 

двух других направлениях зона пластической 

деформации не распространяется далее вторых 

зерен от поверхности индентора. На Рис. 4в по-

казано распределение напряжений по Мизесу 

для сечения образцов в плоскости YZ. Анализ 

результатов показывает, что максимальные 

напряжения наблюдаются на межфазных ин-

терфейсах, границах зерен и тройных стыках. 

Более детально распределение напряжений по 

Мизесу в направлении оси Z для образцов G00 

и G60 показано на Рис. 5. Вертикальные пунк-
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тирные линии на рисунке отделяют слои с раз-

ным размером зерен. При этом в ненагружен-

ном состоянии (h=0 нм) положения максималь-

ных атомных напряжений внутри каждого слоя 

соответствуют межфазным границам, а макси-

мумы в окрестности пунктирных вертикальных 

линий обусловлены более высокой плотностью 

границ зерен в межслоевых областях. Эти осо-

бенности распределения локальных максиму-

мов на кривых сохраняются на протяжении 

всего процесса индентирования, а также после 

остановки и релаксации структуры для обоих 

образцов. Необходимо отметить, что одним из 

наиболее активных процессов пластической 

деформации при индентировании является фа-

зовый переход ОЦК-ГЦК в ламелях двухфаз-

ных образцов. Количество атомов, составляю-

щих ОЦК структуру в слоях образца, для раз-

личных глубин вдавливания индентора и после 

его остановки показано на Рис. 6. Хорошо вид-

но, что доля ОЦК фазы по мере индентирова-

ния понижается вследствие фазовых переходов 

ОЦК-ГЦК, а положение ламелей, особенно в 

первом и втором слое, смещается в направле-

нии индентирования.  

Анализ интенсивности деформаций пока-

зывает, что ОЦК ламели способствуют локали-

зации пластической деформации в окрестности 

индентора. Это связано с тем, что ОЦК ламели 

препятствуют распространению пластической 

деформации вглубь образца. ОЦК фаза более 

пластичная, фазовый переход ОЦК-ГЦК в ней 

позволяет произойти большему количеству 

пластических сдвигов, пусть меньших по абсо-

лютной величине чем сдвиги от дислокаций, но 

за счет многочисленности дающих больший 

суммарный вклад в деформацию. Больший объ-

ем ОЦК фазы в образце G60 позволяет ему ло-

кализовать большую часть пластической де-

формации в поверхностном слое зерен, остав-

ляя второй и третий слои менее деформирован-

ными. 

 

Рис.4. Структура (а), распределение интенсивности деформаций (б) и напряжений по Мизесу (в)  

для образцов с различной долей ОЦК фазы при h=7.8 нм. Показан слой толщиной 1 нм по нормали к оси X. 

На рисунке (а) зеленый, синий, красный и серый цвет обозначают атомы с ГЦК, ОЦК, ГПУ  

и неопределенной симметрией расположения ближайших соседей, соответственно 

Fig. 4. Structure (a), distribution of strain intensity (b) and von Mises stress (c) for samples with different volume 

fractions of the BCC phase at h=7.8 nm. A 1 nm thick layer normal to the X axis is shown. In the figure (a), green, 

blue, red and gray colors indicate atoms with FCC, BCC, HCP and undefined symmetry of the nearest neighbors,  

respectively 
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Рис. 5. Распределение напряжений по Мизесу вдоль оси Z в цилиндрической области под индентором  

для образцов G00 и G60 при различных глубинах вдавливания индентора и после его остановки  

и релаксации образца 

Fig. 5. Distribution of von Mises stresses along the Z axis in the cylindrical region under the indenter for samples 

G00 and G60 at different indentation depths and after stopping of indenter and sample relaxation 

 

Рис. 6. Распределение количества атомов с ОЦК симметрией расположения ближайших соседей вдоль оси Z 

в цилиндрической области под индентором для образца G60 при различных глубинах вдавливания  

индентора и после его остановки и релаксации образца 

Fig. 6. Distribution of the number of atoms with the BCC symmetry of the nearest neighbors along the Z axis in 

the cylindrical region under the indenter for the G60 sample at different depths of indentation and after stopping  

of indenter and sample relaxation
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Заключение 

Результаты моделирования процесса ин-

дентирования показали, что с ростом объемной 

доли ОЦК фазы в ламелях двухфазных образ-

цов FeNi с градиентной зеренной структурой 

пластичность возрастает, а твердость понижа-

ется. Увеличение доли ОЦК фазы в зернах поз-

воляет сильнее локализовать область пластиче-

ской деформации в окрестности индентора. 

Начальная стадия пластической деформации 

образцов обусловлена генерацией дислокаций в 

зоне контакта индентора с поверхностью об-

разца. В последующем в развитие пластичности 

существенный вклад начинают вносить процес-

сы в границах раздела зерен и фаз. По мере 

вдавливания индентора в зернах, прилегающих 

к индентору, происходит перестройка структу-

ры ОЦК ламелей в ГЦК решетку.  
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Аннотация. Создание антиотражающих микроструктур (ARM) на поверхности оптических элементов 

из кристаллов халькогенидов позволяет существенно повысить их пропускание. Однако поверхность с 

микроструктурами может быть подвержена процессам, вызывающим избыточное поглощение на опреде-

ленных длинах волн. Этот эффект характерен для селеногаллата и тиогаллата лития — перспективных не-

линейно-оптических материалов для среднего ИК. Для указанных материалов сильное поглощение появ-

ляется на спектрах вблизи 3 и 6 мкм. В настоящей работе приведены результаты комплексного исследова-

ния изменений поверхности кристаллов LiGaSe2 и LiGaS2 после фемтосекундной лазерной абляции, а так-

же описана методика снижения избыточного поглощения путем отжига оптических элементов с микро-

структурами в специальной атмосфере.  Установлено, что для LiGaSe2 на поверхности с ARM присутству-

ет избыточное количество селена, в то время как для LiGaS2 характерно преобладание соединений галлия. 

При этом, в отличие от LiGaSe2, для LiGaS2 на измененной поверхности с микроструктурами образуется 

плотный «налет». В результате проведенных экспериментов было показано, что отжиг оптических элемен-

тов LiGaSe2, LiGaS2 с ARM позволяет устранить поглощение на длинах волн 3 и 6 мкм. 

Ключевые слова: селеногаллат лития LiGaSe2, тиогаллат лития LiGaS2, нелинейно-оптические кри-

сталлы, антиотражающие микроструктуры (ARM), фемтосекундная лазерная абляция, поверхность опти-

ческого элемента, спектры пропускания, поглощение, спектроскопия комбинационного рассеяния, отжиг 

кристаллов. 

Благодарности: Работа выполнена при поддержке Российского научного фонда (грант № 20-72-10027-

П): рост кристаллов, изготовление оптических элементов, создание микроструктур, спектроскопические 

исследования. Анализ состава шихты для роста кристаллов выполнен в рамках государственного задания 

FSUS-2025-0011 «Новые волоконные короткоимпульсные лазерные системы, включающие передовые 

композиционные материалы, интеллектуальные технологии и метрологические расширения». Очистка ис-

ходных реактивов для выращивания кристаллов осуществлена в рамках государственного задания Инсти-

тута геологии и минералогии СО РАН (№ 122041400031-2). Авторы выражают благодарность Центрам 

коллективного пользования ЦКП «ВТАН» (ЦПТ) физического факультета НГУ и ЦКП «НАНОСТРУКТУ-

РЫ» Института физики полупроводников им. А.В. Ржанова СО РАН за инструментальную поддержку, а 



Влияние лазерной абляции на состав поверхности и свойства оптических элементов  

из кристаллов LiGaSe2, LiGaS2 при создании антиотражающих микроструктур 

 

BPMS. 2025; 22(2): 174-183 

175 

также глубокую признательность в.н.с. НГУ, профессору В.А. Володину за плодотворное обсуждение ре-

зультатов. 

_____________________________________________________________________________________________ 

Для цитирования: Голошумова А.А., Шкляев А.А., Исаенко Л.И., Лобанов С.И., Курусь А.Ф., Бушунов 

А.А.., Тесленко А.А., Тарабрин М.К. Влияние лазерной абляции на состав поверхности и свойства оптиче-

ских элементов из кристаллов LiGaSe2, LiGaS2 при создании антиотражающих микроструктур. 

// Фундаментальные проблемы современного материаловедения. 2025. Т. 22, № 2. С. 174-183. 

doi: 10.25712/ASTU.1811-1416.2025.02.005. 

_____________________________________________________________________________________________ 

Original article 

THE IMPACT OF LASER ABLATION DURING THE CREATION OF ANTIREFLECTION 

MICROSTRUCTURES ON THE SURFACE COMPOSITION AND PROPERTIES OF OPTICAL 

ELEMENTS OF LiGaSe2 AND LiGaS2 CRYSTALS 

Alina A. Goloshumova
1
, Alexander A. Shklyaev

2
, Ludmila I. Isaenko

3
, Sergei I. Lobanov

4
,  

Aleksey F. Kurus
5
, Andrey A. Bushunov

6
, Andrey A. Teslenko

7
, Mikhail K. Tarabrin

8
 

1,2,3,4,5,6,7,8 Novosibirsk State University, 630090, Novosibirsk, Russia  
1,3,4,5 V.S. Sobolev Institute of Geology and Mineralogy SB RAS, 630090, Novosibirsk, Russia 
2 A.V. Rzhanov Institute of Semiconductor Physics SB RAS, 630090, Novosibirsk, Russia 
6,7,8 Bauman Moscow State Technical University, 105005, Moscow, Russia 
1 alingol-nsk@yandex.ru (ORCID 0000-0002-4100-9461) 
2 shklyaev@isp.nsc.ru (ORCID 0000-0001-7271-3921) 
3 lisa@igm.nsc.ru (ORCID 0000-0001-9550-4137) 
4 lobanovsi@igm.nsc.ru

 
(ORCID 0000-0001-9685-8172) 

5 kurusaf@igm.nsc.ru (ORCID 0000-0001-8397-7762) 
6 zendel@yandex.ru (ORCID 0000-0002-2979-7039) 
7 aateslenko@gmail.com (ORCID 0000-0001-9715-1099) 
8  tarabrinmike@yandex.ru (ORCID 0000-0002-1419-530X) 

Abstract. The creation of antireflection microstructures (ARM) on the surface of optical elements made of 

chalcogenide crystals makes it possible to significantly increase their transmission. However, a surface with mi-

crostructures may be subject to processes that cause excessive absorption at certain wavelengths. This effect is typ-

ical for lithium selenogallate and thiogallate, promising nonlinear optical materials for mid-IR. For these materials, 

strong absorption appears in the spectra near 3 and 6 microns. This paper presents the results of a comprehensive 

study of changes in the surface of LiGaSe2 and LiGaS2 crystals after femtosecond laser ablation, and describes a 

technique for reducing excess absorption by annealing optical elements with microstructures in a special atmos-

phere.  It was found that LiGaSe2 has an excessive amount of selenium on the surface with ARM, while LiGaS2 is 

characterized by a predominance of gallium compounds. Unlike LiGaSe2 crystals, a dense "plaque" forms on the 

modified surface with microstructures of LiGaS2. It was experimentally shown that annealing of optical elements 

LiGaSe2, LiGaS2 with ARM makes it possible to eliminate absorption at wavelengths of 3 and 6 microns. 

Keywords: lithium selenogallate LiGaSe2, lithium thiogallate LiGaS2, nonlinear optical crystals, antireflection 

microstructures (ARM), femtosecond laser ablation, optical element surface, transmission spectra, absorption, 

Raman spectroscopy, crystal annealing. 
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Введение 

Нелинейные кристаллы LiGaSe2 (LGSe), 

LiGaS2 (LGS) – востребованные материалы для 

преобразования лазерного излучения в среднем 

ИК диапазоне. Они характеризуются широким 

диапазоном прозрачности (0.37 – 13.2 мкм для 

LGSe; 0.32 – 11.6 мкм для LGS), высокой луче-

вой стойкостью (80 МВт/см
2
, 5.6 нс для LGSe; 

240 МВт/см
2
, 14 нс для LGS) и достаточной не-

линейной восприимчивостью [1]. Но при этом 

для них характерны значительные потери на 

отражение (25 % и более на одной поверхно-

сти) вследствие высоких показателей прелом-

ления (ny, nz около 2.32, 2.14 для LGSe и LGS, 

соответственно). Традиционные пленочные ан-

тиотражающие покрытия, как правило, обеспе-

чивают просветление лишь в сравнительно уз-

ких диапазонах длин волн, при этом могут при-

водить к снижению оптической стойкости по-

верхности кристаллов, особенно в случае мно-

гослойных конфигураций. Принципиально дру-

гой способ обеспечить просветление заключа-

ется в создании на рабочей поверхности опти-

ческих элементов антиотражающих микро-

структур (antireflection microstructures, ARM) – 

микрорельефа специальной конфигурации, 

сформированного под воздействием фемтосе-

кундной лазерной абляции. Для кристаллов 

LiGaSe2, LiGaS2 была показана эффективность 

такого подхода: пропускание удавалось повы-

сить вплоть до 95-98% на отдельных образцах 

[2]. Однако было установлено, что при этом 

значительно увеличивается поглощение вблизи 

3 и 6 мкм, которое характерно для спектров 

кристаллов литийсодержащих халькогенидов и 

обусловлено колебаниями связей О-Н [3]. Для 

улучшения пропускания кристаллы Li-

содержащих халькогенидов подвергают по-

стростовому высокотемпературному отжигу в 

специальной атмосфере [4,5]. Данная работа 

посвящена изучению изменений поверхности 

кристаллов LiGaSe2, LiGaS2 после лазерной аб-

ляции и апробации методики снижения погло-

щения около 3 и 6 мкм путем отжига оптиче-

ских элементов с ARM в специальной атмосфе-

ре. 

 

Материалы и методы 

Монокристаллы LGSe, LGS оптического 

качества были выращены модифицированным 

методом Бриджмена-Стокбаргера в условиях 

низких температурных градиентов [6]. Для 

дальнейших исследований из них были изго-

товлены оптические элементы – полированные 

плоскопараллельные пластинки с заданной 

ориентировкой: Theta=90, Phi=39 для LGSe и 

Theta=90, Phi=42 для LGS. Ориентировка была 

выбрана в соответствии с максимальной эф-

фективностью реализации генерации второй 

гармоники 5 мкм. Размер пластинок составлял 

5×4×1 мм
3
 для LGSe и 5×5×1 мм

3
 для LGS.  

 На поверхности полученных оптических 

элементов создавали антиотражающие микро-

структуры. Параметры лазерной абляции для 

обработки кристаллов LGSe: средняя мощность 

3.5 мВт, количество импульсов на отверстие: 

20, смещение относительно поверхности -1 

мкм, период 1 мкм, частота повторения им-

пульсов 200 кГц, длина волны 513 нм. Пара-

метры лазерной абляции для обработки кри-

сталлов LGS: средняя мощность 0.7 мВт, коли-

чество импульсов на отверстие: 10, смещение 

относительно поверхности -1 мкм, период 1 

мкм, частота повторения импульсов 200 кГц, 

длина волны 513 нм [2].  

Рельеф поверхности пластинок с микро-

структурами изучали с помощью сканирующе-

го электронного микроскопа (СЭМ) Raith 

PIONEER (Германия), состав поверхностного 

слоя образцов с ARM и с чистой полированной 

поверхностью - методом энергодисперсионной 

рентгеновской спектроскопии (EDX) на скани-

рующем электронном микроскопе SU 8020 

Hitachi (Япония).  

Спектры пропускания были получены с 

помощью Инфракрасного микроскопа серии 

«МИКРАН» в комплексе с ИК фурье-

спектрометром серии «ФТ-801» (ООО НПФ 

«СИМЕКС», Россия).  

Для исследования спектров комбинацион-

ного рассеяния (КР) использовали спектрометр 

Horiba Jobin Yvon «T64000» (Франция). 

Режимы отжига для элементов LGSe, LGS 

с ARM подбирали, исходя из полученных ре-
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зультатов исследований с учетом необходимо-

сти сохранения особого рельефа микрострук-

тур. Последнее условие исключало возмож-

ность воздействия слишком высокими темпера-

турами, чтобы избежать оплавления ARM. 

Каждую пластинку герметично запаивали в ин-

дивидуальную кварцевую ампулу длиной до 12 

см со слабо разреженной атмосферой паров 

халькогена - около 0.7 атм. (рис.1). Готовую 

ампулу помещали в муфельную печь и медлен-

но нагревали. Максимальная температура от-

жига составляла 400°С, длительность выдержки 

при высокой температуре - 120 минут. Далее 

происходило медленное охлаждение до ком-

натной температуры в выключенной печи. 

 

Рис. 1. Тестовый образец LGSe с ARM  

размером 5×4×1 мм
3
 в запаянной кварцевой ампуле 

после отжига в атмосфере селена 

Fig. 1. LGSe test sample with ARM 5×4×1 mm
3
  

in size in a sealed quartz ampoule after annealing  

in Se atmosphere 

Результаты и обсуждение 

На рис. 2 приведено СЭМ изображение по-

верхности пластинки LGSe с микроструктура-

ми. 

Результаты энергодисперсионной рентге-

новской спектроскопии (EDX) показали, что 

для неизмененной поверхности пластинок 

LGSe характерно пониженное содержание Se (в 

среднем Ga:Se = 1:1.7). Это объясняется посте-

пенной деградацией полированной поверхно-

сти LGSe и образованием на ней пленки, 

наблюдаемой при длительном контакте с воз-

духом. Пленка может растворяться при обра-

ботке слабокислыми веществами и, вероятно, 

представляет собой соединения кислорода ат-

мосферы с ионами лития, мигрирующими к по-

верхности. На это указывают и особенности 

спектров пропускания и фотолюминесценции, 

связанные с дефектами, вызванными дефици-

том лития [4]. Увеличение концентрации O
2-

 на 

поверхности может приводить к снижению от-

носительного содержания ионов селена.  

 

Рис. 2. Изображение поверхности пластинки LGSe  

с ARM, полученное с помощью СЭМ 

Fig. 2. SEM image of the LGSe plate surface with ARM 

Для областей поверхности пластинок LGSe 

c ARM ранее был зафиксирован избыток селена 

(Ga:Se > 1:2.5), что объясняется реакциями, 

возникающими вследствие мгновенного (фем-

тосекунды) точечного воздействия на поверх-

ность высоких температур. Это приводит к об-

разованию кислородсодержащих соединений 

катионов и высвобождению селена с его даль-

нейшим осаждением вблизи микроструктур 

[2,7]. 

 На рис. 3 показаны спектры КР пластинки 

LGSe для полированной поверхности и участка 

с микроструктурами. Полученные данные для 

чистого LGSe хорошо согласуются с литера-

турными [4,8]. Самыми важными представля-

ются два выделенных отличия спектров КР для 

участков с ARM. Во-первых, возрастание ин-

тенсивности и уширение пиков вблизи 240-260 

см
-1

. Широкая полоса около 251 см
-1

 в халько-

генидах указывает в том числе на присутствие 

аморфного селена [7,9]. Во-вторых, наличие 

слабо выраженного гало вблизи 500 см
-1

 на 

спектрах участков с микроструктурами, что 

может указывать на присутствие Ga2O3 на по-

верхности [7,10]. Оно полностью отсутствует 

на участках с неизмененной поверхностью. Ок-

сид галлия (III) – тугоплавкое вещество 

(1900°С), его полное удаление с поверхности 

микроструктур с помощью отжига или химиче-
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ских реакций при условии сохранения их рель-

ефа не представляется возможным. В спектрах 

пропускания он проявляется небольшим по-

глощением вблизи 8.5 мкм, в то время как ин-

тенсивность поглощения на длинах волн 3 и 6 

мкм достигает десятки процентов (рис. 4). Эти 

полосы, обусловленные колебаниями связей О-

Н, представляют большую проблему при ис-

пользовании нелинейно-оптических элементов 

LGSe, LGS с ARM в качестве преобразователей 

лазерного излучения. Резкое возрастание ин-

тенсивности их поглощения в области микро-

структур вызвано тем, что остаточные продук-

ты после воздействия лазерной абляции оса-

ждаются в измельченном виде на созданный 

рельеф поверхности оптического элемента и 

адсорбируют влагу из внешней среды. В дан-

ном случае отжиг в специальной атмосфере яв-

ляется достаточно эффективным решением.  

 

Рис. 3. Спектры КР для образца LGSe 

на участках с полированной поверхностью (а)  

и ARM (б) 

Fig. 3. Raman spectra for the LGSe sample in areas 

with a polished surface (a) and ARM (b) 

Спектры пропускания для исследованной 

пластинки LGSe, полученные для участков с 

чистой поверхностью и с ARM, приведены на 

рис. 4а. Видно, что в области 4-6 мкм удалось 

повысить общее пропускание с 70 до 80 %. Но 

при этом для области микроструктур поглоще-

ние вблизи 3 и 6 мкм составляет до 20 %. На 

рис. 4б показаны спектры пропускания для тех 

же участков пластинки LGSe после отжига, 

проведенного по описанной в соответствую-

щем разделе схеме. Установлено, что отжиг в 

атмосфере селена позволил снизить интенсив-

ность полос поглощения до 5 %, однако при 

этом и общий уровень пропускания поверхно-

сти с микроструктурами снизилось на 5 %. Та-

кое снижение легко объяснимо. Для каждого 

материала подбирают специальную конфигура-

цию микроструктур, которая обеспечивает мак-

симальный антиотражающий эффект [11]. Из-

менение состава на поверхности, а затем воз-

действие на нее температур приводит к изме-

нениям ее рельефа, что сказывается на общем 

уровне пропускания. Для чистой неизмененной 

поверхности его уровень не меняется после от-

жига по описанной методике. 

 

Рис. 4. Спектры пропускания пластинки LGSe 

размером 5×4×1 мм
3
 с ARM до (а) и после (б)  

отжига в сравнении с LGSe без микроструктур 

Fig. 4. Transmission spectra of LGSe plate  

5×4×1 mm
3
 in size with ARM before (a) and after 

(b) annealing compared to LGSe  

without microstructures 
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Поверхность кристаллов LGS с антиотра-

жающими микроструктурами в значительной 

степени отличается от селенида (рис. 5а). Для 

нее характерно «оплывание», образование 

«налета» с возникновением микротрещин на 

некоторых участках. При этом неизмененная 

поверхность образца остается чистой. Исследо-

вания методом энергодисперсионной рентге-

новской спектроскопии показали, что соотно-

шение компонентов для полированной поверх-

ности LGS также отличается от селеносодер-

жащего аналога - для нее характерен лишь не-

значительный избыток галлия по отношению к 

сере (в среднем Ga/S ≈ 0.63). В области микро-

структур галлия существенно больше: 

Ga/S≈1.35 как для участков с плотным «нале-

том», так и в областях наименее измененных 

микроструктур. 

 

Рис. 5. Изображение поверхности пластинки LGS  

с ARM до отжига (а) и после (б), полученное  

с помощью СЭМ 

Fig. 5. SEM image of the surface of LGS plate with 

ARM before annealing (a) and after (b) 

При этом спектры КР для областей с мик-

роструктурами и без отличаются незначитель-

но. На рис. 6 приведен один из примеров полу-

ченных результатов для участков оптического 

элемента LGS с неизмененной поверхностью и 

с антиотражающими микроструктурами. 

Полученные данные для неизмененной по-

верхности хорошо согласуются с пред-

ставленными в литературе [8,12]. Заметное от-

личие в спектрах КР для участков по-верхности 

с микроструктурами наблюдается лишь вблизи 

350 см
-1

. Согласно литературным данным, ука-

занная группа колебаний относится к ковалент-

ной связи Ga-S. При этом не наблюдается коле-

баний, характерных для соединений катионов с 

кислородом: для Ga2O3 вблизи 500 см
-1

, для 

Li2O, Li2CO3, LiOH - около 300 и 331 см
-1

 

[7,10,13]. 

Полученные результаты указывают на то, 

что «налет», образующийся на поверхности об-

разцов LGS с ARM, преимущественно состоит 

из бескислородных соединений галлия. При 

этом пики поглощения вблизи 3 и 6 микрон на 

спектрах пропускания образцов с микрострук-

турами свидетельствуют о присутствии воды на 

измененной поверхности. 

Спектры пропускания для пластинки LGS 

с ARM до отжига приведены на рис. 7а. Созда-

ние микроструктур на поверхности позволило 

увеличить пропускание до 90-95 %, но при 

этом, как и для LGSe, поглощение около 3 и 6 

мкм по сравнению с неизмененной поверхно-

стью возросло значительно — до 20 %, что 

свидетельствует о присутствии воды на изме-

ненной поверхности. На спектрах пластинки 

после отжига в атмосфере серы поглощение на 

указанных длинах волн составляет всего не-

сколько процентов, однако и общее пропуска-

ние падает с 90-95 до 80-85 % (рис. 7б). Важно 

отметить присутствие поглощения в области 7-

8 мкм для образцов до отжига – оно может 

быть обусловлено колебаниями связей Ga-O и 

S-S [7].  

Полученные результаты указывают на то, 

что «налет» на поверхности образцов LGS с 

ARM преимущественно состоит из сложных 

кислородсодержащих соединений галлия. Для 

определения их точного состава необходимо 

отдельное комплексное исследование. 
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Рис. 6. Спектры КР разных участков поверхности образца LiGaS2 

Fig. 6. Raman spectra of different points of the LiGaS2 sample surface 

 

Рис. 7. Спектры пропускания пластинки LGS размером 5×5×1 мм
3
 с ARM до (а) и после (б) отжига 

Fig. 7. Transmission spectra of LGS plate 5×5×1 mm
3
 in size with ARM before (a) and after (b) annealing

Выводы 

Результаты проведенных исследований по-

казали, что кристаллы LiGaSe2 и LiGaS2 после 

воздействия лазерной абляцией ведут себя по-

разному. На поверхности селенида зафиксиро-

вано избыточное количество селена, в то время 

как для сульфида характерно преобладание со-

единений галлия. При этом, в отличие от 

LiGaSe2, поверхность LiGaS2 с микрострукту-

рами подвержена изменениям (образование 

«налета»). Было установлено, что отжиг опти-

ческих элементов LiGaSe2, LiGaS2 с ARM поз-

воляет снизить поглощение на длинах волн 3 и 

6 мкм, однако при этом снижается и общий 

уровень пропускания, что объясняется измене-

нием рельефа поверхности с микроструктурами 

в результате воздействия температур. Можно 

заключить, что целесообразность температур-

ной обработки стоит оценивать в зависимости 

от конкретной задачи, для которой использует-

ся оптический элемент LiGaSe2 или LiGaS2 с 

микроструктурами. Так, для лазерных систем с 

длиной волны источника накачки, близкой к 3 

мкм, или  с длиной волны выходного излучения 

около 6 мкм отжиг кристалла-нелинейного 

преобразователя с ARM необходим, в то время 

как для прочих систем преобразование в диапа-

зоне просветления микроструктур может быть 

успешно получено с использованием элементов 

без дополнительной обработки [14]. 
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Аннотация. Рассматривается биатомный кристалл со структурой B2 с межатомными взаимодействиями, 

описываемыми потенциалом β-Ферми-Паста-Улама-Цингу. Анализируется случай большой разницы в 

атомных массах компонентов, когда в фононном спектре кристалла возникает щель. Пространственно лока-

лизованная колебательная мода большой амплитуды, называемая дискретным бризером (ДБ), найдена путем 

применения функции локализации к делокализованной нелинейной колебательной моде (ДНКМ). ДНКМ и, 

следовательно, ДБ имеют частоты в щели фононного спектра. 

Ключевые слова: кристаллическая решетка, биатомный кристалл, дискретный бризер, молекулярная 

динамика. 
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Abstract. The biatomic crystal with B2 structure is considered with the interatomic interactions described by the 

β-Fermi-Pasta-Ulam-Tsingou potential. The case of a large difference in the atomic masses of the components is an-

alyzed. The phonon spectrum of the crystal possesses a forbidden zone (gap). A spatially localized large-amplitude 

vibrational mode, called the discrete breather (DB), is found by applying a localization function to the delocalized 

nonlinear vibrational mode (DNVM). The DNVM and consequently the DB have frequencies in the gap of the pho-

non spectrum. 



Щелевой дискретный бризер в биатомном кристалле В2 

 

BPMS. 2025; 22(2): 184-193 

185 

Keywords: crystal lattice, biatomic crystal, discrete breather, molecular dynamics. 

Acknowledgments. The work was supported by a grant from the Russian Science Foundation, grant No. 24-22-

00092. 

_____________________________________________________________________________________________ 

For citation: Abdullina D.U., Bebikhov Yu.V., Semenova M.N., Naumov E.K. & Dmitriev S.V. (2025). Gap dis-

crete breather in B2 biatomic crystal. Fundamental’nye problemy sovremennogo materialovedenia (Basic Problems 

of Material Science (BPMS)), 22(2), 184-193. (In Russ.). doi: 10.25712/ASTU.1811-1416.2025.02.006. 

_____________________________________________________________________________________________ 

 

Введение 

Долгов и, независимо от него, Сиверс и Та-

кено обнаружили, что в бездефектных нели-

нейных цепочках могут существовать про-

странственно локализованные колебания ча-

стиц [1,2]. Такие локализованные возбуждения 

были названы либо дискретными бризерами 

(ДБ), либо внутренними локализованными мо-

дами. ДБ существуют потому, что они колеб-

лются на частоте за пределами фононного 

спектра цепочки. Два необходимых условия 

для их существования – это дискретность сре-

ды, которая ограничивает фононный спектр 

решетки, и нелинейность, которая изменяет ча-

стоту колебаний ДБ, позволяя ей выйти из фо-

нонного спектра [3-5]. Биатомные решетки мо-

гут иметь щель в фононном спектре, и в этом 

случае возможны ДБ с мягкой или жесткой ан-

гармоничностью с колебательными частотами в 

пределах щели [6,7]. В отсутствие щели могут 

существовать только ДБ с жесткой ангармо-

ничностью с частотами выше фононного спек-

тра. 

Примерно через десятилетие после обна-

ружения ДБ в простых решетках внимание ис-

следователей переключилось на кристаллы, по-

скольку для них выполняются оба необходи-

мых условия существования ДБ [8]. В работе 

Киселева и др. [9] было доказано, что в би-

атомных цепочках с потенциалами Морзе или 

Леннарда-Джонса возможны только щелевые 

ДБ, но не ДБ с частотами выше фононного 

спектра. Поэтому в 1997 году методом молеку-

лярной динамики было проведено первое ис-

следование для кристалла NaI, имеющего щель 

в фононном спектре [10]. В 2009 году суще-

ствование щелевых ДБ было экспериментально 

продемонстрировано [11]. Затем было показа-

но, что результат, полученный в [9], верен для 

одномерных (1D) решеток, но в решетках более 

высокой размерности с морзовскими взаимо-

действиями возможны ДБ с частотой выше фо-

ноного спектра [12,13]. Впервые ДБ с жесткой 

ангармоничностью были численно обнаружены 

в Ni и Nb [14], а затем и во многих других кри-

сталлах, например, в алмазе [15], альфа-уране 

[16], упорядоченных сплавах [17-20], бислой-

ных металлах V, Fe и W [21], а также в трех-

мерных решетках с потенциалом β- Ферми-

Паста-Улама-Цингу (β-ФПУЦ) [22,23]. 

Проведено довольно много эксперимен-

тальных исследований ДБ, направленных на 

определение их влияния на макроскопические 

свойства кристаллов [24]. Наибольшее внима-

ние было уделено ионному кристаллу NaI 

[11,25-27], поскольку ДБ в этом кристалле бы-

ли предсказаны теоретически [10]. Фононные 

колебательные спектры были измерены мето-

дами рентгеновского и нейтронного рассеяния, 

чтобы определить влияние ДБ на механические 

свойства α-урана [28-30]. Измерения нейтрон-

ного рассеяния фононов в PbSe показали воз-

буждение ДБ при высоких температурах, и этот 

факт помогает объяснить прекрасные термо-

электрические свойства халькогенидов свинца 

[31]. 

В последнее время интерес к нелинейной 

динамике ОЦК решетки привлекает внимание 

исследователей, поскольку многие металлы 

имеют такую структуру [21,32]. В частности, 

были найдены делокализованные нелинейные 

колебательные моды (ДНКМ) ОЦК решетки 

[22] и использованы для тестирования и улуч-

шения межатомных потенциалов для вольфра-

ма [33-35]. Отметим, что ДНКМ - это точное 

решение уравнений движения для решетки, 

найденное путем анализа только симметрии 

решетки [36]. В действительности, ДНКМ - это 

ещё один термин для более общего понятия ку-

стов нелинейных нормальных мод [36], которое 

может быть применено не только к кристаллам, 

но и к молекулам [37]. Хаотические ДБ в ОЦК 

решетке были изучены численно [38,39]. Опи-

саны ДБ в квадратной решетке β-ФПУЦ, воз-

никающие при внешнем воздействии в преде-

лах фононного спектра [40]. 

Строго говоря, ДБ - это точное решение 

уравнений движения частиц нелинейной ре-

шетки; все частицы в таком ДБ колеблются с 
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одинаковой частотой. Не все решетки, даже от-

носительно простые, допускают такие решения. 

Гораздо чаще встречаются пространственно 

локализованные колебательные решения, кото-

рые медленно излучают волны малой амплиту-

ды и поэтому имеют большое время жизни. В 

работе Чечина и др. такие решения было пред-

ложено называть квазибризерами (КБ) [41]. ДБ 

как точные решения очень важны для теории, 

но в физике реальных кристаллов, где неиз-

бежно присутствуют различные возмущения, а 

межатомные силы известны лишь в некотором 

приближении, понятие КБ выходит на первый 

план. В данной работе изучаются именно КБ, 

но по традиции они называются ДБ. 

Подвижные ДБ представляют особый ин-

терес, поскольку они способствуют переносу 

энергии в кристаллической решетке [12,42]. 

Движущиеся ДБ взаимодействуют с дефектами 

и стимулируют их движение [43-45] или отжиг 

[46]. Движущиеся ДБ экспериментально 

наблюдались в цепи магнитных маятников [47], 

в массиве микрокантелеверов [48,49], в одно-

мерных гранулированных средах [50], и в цепи 

масс, соединенных пружинами [51]. Точные 

решения для движущихся ДБ были получены в 

работе [52]. Установлены условия гладкого 

распространения ДБ [53-55]. 

Не существует строгих математических 

методов для нахождения точных ДБ в двумер-

ных и трехмерных решетках. Однако для поис-

ка КБ был разработан плодотворный подход, 

основанный на использовании ДНКМ. Все 

ДНКМ, поддерживаемые кристаллической ре-

шеткой данной симметрии, могут быть опреде-

лены с помощью теории групп, как показано в 

работах Чечина и Сахненко [36], а также Щер-

бинина [22,23,56] и Рябова [57]. Следующим 

шагом является нахождение частотных харак-

теристик для всех ДНКМ. До этого момента 

анализ основывается на известной теории, но 

последний шаг – это, по сути, метод проб и 

ошибок применения функции локализации к 

ДНКМ с частотами вне фононного спектра ре-

шетки. Во многих случаях удается получить 

долгоживущие КБ [22,23], но их нахождение не 

гарантировано. 

В настоящей работе рассматривается би-

атомный кристалл со сверхструктурой В2 типа 

CsCl, в котором разница в атомных массах 

компонентов достаточно велика, чтобы откры-

лась щель в фононном спектре. Основным ре-

зультатом является обнаружение щелевого ДБ 

в кристалле этого типа. 

Компьютерная модель 

Структура CsCl показана на рис. 1(a). Па-

раметр решетки равен a, а атомы двух типов 

имеют массы m1 и m2. 

  

Рис.1. (a) Кристалл со структурой CsCl с атомами 

двух типов, которые отличаются только массами,  

а межатомные взаимодействия одинаковы  

и описываются потенциалом β-ФПУЦ,  

см. уравнение (2). Параметр решетки равен a. (б) 

Делокализованная нелинейная колебательная мода  

с (100) атомными плоскостями, колеблющимися в 

противофазе с соседними плоскостями. Колеблются 

только атомы одной подрешетки, в то время как 

атомы другой подрешетки находятся в состоянии 

покоя. 

Движение N атомов в вычислительной 

ячейке определяется численным интегрирова-

нием уравнений вида 

(1) 

где радиус-вектор rn определяет положение n-

го атома, mn - масса атома, Fn - сила, действу-

ющая на атом со стороны соседей в четырех 

ближайших координационных оболочках, V - 

сумма потенциальных энергий межатомных 

связей. Независимо от типа взаимодействую-

щих атомов, используется следующий потен-

циал β-ФПУЦ 

  (2) 

где φ - энергия взаимодействия, r - расстояние 

между двумя атомами, l - номер координацион-

ной оболочки, радиусы координационных обо-

лочек ζ1=a√3/2, ζ2=a, ζ 3=a√2 и ζ4=a√11/2, cl и βl 

- коэффициенты гармонической и ангармони-

ческой частей потенциала. Без потери общно-

сти a=1 и c1=1 задаются путем нормировки 
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единиц расстояния и энергии, соответственно. 

Параметры потенциалов следующие 

c1=1.0, c2=0.7, c3=0.4, c4=0.1 βl=10.0 cl,  

l=1,...,4      (3) 

Параметры выбраны таким образом, чтобы 

более длинные связи были менее жесткими. 

Атомные массы составляют m1 = 3 и m2 = 1, 

причем последняя всегда может быть задана 

путем нормализации единицы времени. 

В моделировании используются периоди-

ческие граничные условия. Начальные условия, 

используемые для возбуждения ДБ, описаны 

ниже. 

Метод возбуждения дискретных бризеров. 

Делокализованная нелинейная колебатель-

ная мода 

В рассматриваемом кристалле может быть 

возбуждена ДНКМ, показанная на рис.1(б). В 

этой моде атомные плоскости (100) одной под-

решетки колеблются вдоль оси x в противофазе 

с ближайшими соседями, а атомы другой под-

решетки находятся в состоянии покоя. Эта мо-

да представляет собой колебательную систему 

с одной степенью свободы, и, учитывая ее сим-

метрию, можно записать соответствующее 

уравнение движения, которое в гармоническом 

приближении дает следующую частоту колеба-

ний 

 
Частота ω1=1.776 реализуется для случая, 

когда мода возбуждается на атомах с массой 

m1, а когда колеблются атомы с массой m2, то 

частота колебаний составляет ω2=3.077. 

Плотность фононных состояний 

Решив задачу на собственные значения для 

линеаризованных уравнений движения для рас-

сматриваемой решетки, можно найти для каж-

дой точки первой зоны Бриллюэна шесть ча-

стот, соответствующих различным ветвям дис-

персионных кривых. Частоты, рассчитанные 

для 10
5
 случайно выбранных точек первой зоны 

Бриллюэна, объединены в гистограмму плотно-

сти фононных состояний, показанную на рис.2. 

Разница между массами m1 и m2, рассматривае-

мыми в данной работе, достаточно велика, что-

бы открыть щель в фононном спектре. Частота 

ω1 является нижним краем щели, а частота ω2 - 

верхним краем фононного спектра, см. уравне-

ние (4). 
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Аннотация. Легкие интерметаллические соединения, такие как алюминиды никеля, сочетают в себе 

высокую теплопроводность и механическую стабильность, особенно при высоких температурах. Данные 

интерметаллиды нашли широкое применение в аэрокосмической и автомобильной промышленности. Тем не 

менее, алюминиды никеля имеют низкую вязкость разрушения и не высокую пластичность. В данном ис-

следовании в качестве армирующего элемента для интерметаллических матриц предлагаются углеродные 

нанотрубки (УНТ) из-за их высоких механических свойств. Исследованы влияние температуры окружаю-

щей среды и объемной доли УНТ в композите на механические свойства интерметаллида Al2Ni3. В рамках 

настоящей работы методом молекулярной динамики изучено изменение модуля Юнга и предела прочности 

композита для температур от 300 до 1700 К и объемной доли УНТ от 2% до 6%. Получено, что при высоких 

температурах у композитов, содержащих УНТ более 2% Модуль Юнга увеличивается на 28%. Однако полу-

ченные результаты показывают, что предел прочности интерметаллида Al2Ni3 снижается при внедрении 

УНТ. Существенное снижение отмечается при внедрении 1-2 УНТ, однако, для модели с 4 УНТ получено 

небольшое улучшение данного показателя на высоких температурах. 

Ключевые слова: углеродные нанотрубки, армирование, моделирование, механические свойства, ме-
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Abstract. Lightweight intermetallic compounds such as nickel aluminides combine high thermal conductivity 

and mechanical stability, especially at high temperatures. These intermetallic compounds have found wide applica-

tion in the aerospace and automotive industries. However, nickel aluminides have low fracture toughness and low 

ductility. In this study, carbon nanotubes (CNTs) are proposed as a reinforcing element for intermetallic matrices 

due to their high mechanical properties. The effects of ambient temperature and CNT volume fraction in the compo-

site on the mechanical properties of the Al2Ni3 intermetallic compound are investigated. In the present work, the 

change in the Young's modulus and the tensile strength of the composite for temperatures from 300 to 1700 K and a 

volume fraction of CNTs from 2% to 6% was studied using the molecular dynamics method. It was found that at 

high temperatures, the Young's modulus of composites containing more than 2% CNTs increases by 28%. However, 

the obtained results show that the tensile strength of the Al2Ni3 intermetallic compound decreases with the introduc-

tion of CNTs. A significant reduction is observed with the introduction of 1-2 CNTs, however, for the model with 4 

CNTs, a slight improvement in this indicator was obtained at high temperatures. 

Keywords: carbon nanotubes, reinforcement, modeling, mechanical properties, molecular dynamics method, 

intermetallic, tensile strength, uniaxial load, composite, LAMMPS. 
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Введение 

Интерметаллиды семейства Al-Ni обладают 

высокой твердостью, износостойкостью и 

прочностью по сравнению с чистым алюмини-

ем и никелем [1, 2] из-за их меньшего веса, бо-

лее низкой стоимости и высокой прочности при 

высоких температурах. Эти свойства данных 

композитов привлекли внимание аэрокосмиче-

ской и автомобильной промышленностей. 

Благодаря свойствам углеродных нанотру-

бок (УНТ), таким как модуль Юнга 1 ТПа и 

предел прочности на разрыв 150 ГПа [3], они 

нашли широкое применение в качестве арми-

рующего материала в полимерных [4], керами-

ческих [5] металлических [6] и интерметалли-

ческих матрицах [7]. 

Однако основное внимание в научных ис-

следованиях NiAl уделяется получению опти-

мального состава NiAl, который демонстрирует 

сниженную пластичность и вязкость разруше-

ния при комнатной температуре, сохраняя при 

этом свои уникальные интерметаллические 

свойства, такие как низкая плотность, термиче-

ская стабильность, высокая теплопроводность и 

стойкость к окислению [8]. Несколько исследо-

вателей, таких как  у Амери и соавторов [9], 

включили УНТ в матрицы алюминида никеля 

для улучшения механических свойств с помо-

щью механического легирования. Результаты 

показывают значения микротвердости 5,6 ГПа с 

соответствующим увеличением вязкости раз-

рушения. В работа [10] приведено исследова-

ние о влиянии углеродных нанотрубок в каче-

стве армирующего элемента, в результате пока-
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зано, что добавление УНТ может привести к 

более высокому упрочнению композита на ос-

нове металлической матрицы. Авторами [11] 

показано, что внедрение 2% УНТ в композит 

Ni3Al увеличивает модуль Юнга на 42%, а пре-

дел прочности более, чем на 50%. Так же в 

данной работе изучено влияние углов ориента-

ции углеродных нанотрубок на механические 

свойства интерметаллида Ni3Al. Показано, что 

ориентированные вдоль приложения нагрузки 

УНТ дают наибольший армирующий эффект. 

В рамках данного исследования изучено 

влияние объемной доли УНТ на механические 

свойства интерметаллида Al2Ni3 при различных 

температурах методом молекулярной динами-

ки. Данный метод широко используется для 

изучения поведения и свойств материалов на 

молекулярном уровне при различных условиях, 

таких как температуры, давления и химические 

воздействия [12, 13].  

Материалы и методы 

Имитационная модель. В данной работе 

для выполнения моделирования методом моле-

кулярной динамики использовался крупномас-

штабный атомно-молекулярный параллельный 

симулятор (LAMMPS) [14]. Визуализация ре-

зультатов осуществлялась с помощью про-

граммного обеспечения OVITO [15]. На рисун-

ке 1 приведена модель интерметаллида Al2Ni3, 

которая содержит внедренные углеродные 

нанотрубки типа «зигзаг» с хиральными индек-

сами (8, 0). 

 

Рис.1. Модель Al2Ni3 с внедренными углеродными нанотрубками «типа зигзаг», хиральными  

индексами (8, 0).

Модель имеет 4 вариации: чистый 

Al2Ni3, с одной (1,02 % об.д), двумя (2,02 % 

об.д.) и четырьмя (6 % об.д.) УНТ. Сначала 

была создана модель металлической мат-

рицы Al2Ni3, затем были вырезаны отвер-

стия по всей высоте кристалла и в центр 

внедрены УНТ. Число моделируемых ато-

мов для изучаемых моделей составляло от 

15100 до 15800 атомов. Диаметр отверстия 

подбирался исходя из диаметра углеродной 

нанотрубки, для уравновешивания сил Ван-

дер-Ваальса, к диаметру нанотрубки при-

бавлялись 3 Å. Постоянная одноосная 

нагрузка прикладывалась вдоль направле-

ния [001], угол ориентации УНТ по отно-

шению к прилагаемой нагрузке составлял 

0°. Вдоль всех направлений использовались 

периодические граничные условия. 
Выбор потенциалов взаимодействия. Вы-

бор потенциала межатомного взаимодействия 

играет важную роль в точности результатов 

моделирования. В данном случае полная энер-

гия интерметаллида, армированного углерод-

ными нанотрубками, состоит из трех частей 

[12]:  

CMCCMMtotal EEEE    
 В данном исследовании использовано три 

межатомных взаимодействий:  

(1) Взаимодействие между атомами углерода в 

УНТ (CC) описывался с помощью потенциала 

AIREBO [16].  

(2) Взаимодействие между атомами металличе-

ской матрицы (Ni-Al) описывался разработан-
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ным Мишиным потенциалом метода внедрен-

ных атомов (EAM) [17].  

(3) Взаимодействие между углеродом и атома-

ми металлической матрицы (C-Ni и C-AL) опи-

сывается с помощью потенциала Леннарда-

Джонса [18]. 

Результаты и обсуждение 

Как известно, температурные колебания 

являются важным фактором, существенно вли-

яющим на изменения прочностных характери-

стик материала. Для рассматриваемого интер-

металлида Al2Ni3 были рассчитаны кривые 

напряжение/деформация для чистого кристалла 

и композитов Al2Ni3, армированных различным 

количеством УНТ, при одноосном растягива-

ющей нагрузке. Результаты полученных изме-

рений при температурах от 300 К до 1700 К 

представлены на рисунке 2. 

 

Рис. 2. Кривые напряжения-деформации для композитов Al2Ni3 и Al2Ni3-CNT при различных температурах. 

Fig. 2. Stress-strain curves for Al2Ni3 and Al2Ni3-CNT composites at different temperatures.

При растяжении чистого Al2Ni3 в области 

0,13 < ε < 0,15 на кривой появляется скачок 

напряжения, свидетельствующий о начале пла-

стической деформации. Для композитов с 2 и 4 

УНТ это диапазон смещается в область 0,07<ε 

<0,1. Первоначальное небольшое падение 

напряжения означает, что вся структура пре-

взошла предел текучести. Это снижение 

напряжения соответствует фазе текучести ин-

терметаллида Al2Ni3, которая возникает из-за 

деформации растяжения определенных атомов, 

окружающих УНТ. 

Предел прочности определялся как 

наибольшее значение напряжения на кри-

вых представленных на рисунке 2. Падение 

предела прочности с внедрением УНТ при 

растягивающей нагрузке обусловлено 

наличием дополнительных напряжений в 

кристалле, возникающих в месте контакта 

металла и нанотрубки, что приводит к по-

явлению дислокаций при меньших дефор-

мациях. Но определяющим фактором явля-

ется методика эксперимента, т.е. периоди-

ческие граничные условия, это не обеспе-

чивает сохранение объема, и при растяже-

ние свободный объем локализуется вблизи 

нанотрубок, уменьшает их роль как арми-

рующего элемента, ослабляя композит. 

Модуль упругости рассчитывался путем 

регрессионного анализа. Результаты для 

всех моделей композита Al2Ni3 приведены 

на рисунке 3. 
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Рис. 3. Механические свойства интерметаллида Al2Ni3 без УНТ и с различным количеством УНТ  

в диапазоне температур 300К-1700К: а) модуль Юнга; б) предел прочности. 

Fig. 3. Mechanical properties of the intermetallic compound Al2Ni3 without CNTs and with different amounts 

of CNTs in the temperature range of 300K-1700K: a) Young's modulus; b) tensile strength.

Отмечается, что внедренные УНТ по-

влияли на увеличение модуля упругости: 

для модели с одной УНТ видим повышения 

на 11%, для модели с четырьмя УНТ на 

28%. С увеличением температуры модуль 

Юнга имеет тенденцию к уменьшению, хо-

тя для некоторых отдельных точек фикси-

ровался рост в композите. Также стоит от-

метить, что температура оказывает мень-

шее влияние на модуль Юнга в композите 

Al2Ni3-УНТ, чем в чистом интерметаллиде. 

Для такой механической характеристики 

как предел прочности отмечается снижение 

значение с увеличением температуры. Так 

же отмечается, что данная характеристика 

для всех моделей с УНТ имеет значение 

ниже, чем в модели чистого кристалла. Мо-

дели с 1 и 2 УНТ имеют близкие значения, 

на 5% выше значения имеет модель с 4 

УНТ. 

Выводы 

Методом молекулярной динамики были 

изучены механические характеристики интер-

металлида Al2Ni3, армированного углеродными 

нанотрубками, при одноосной нагрузке при 

температурах 300К – 1700 К. Полученные ре-

зультаты показали, что температура имеет су-

щественное влияние на изменения изучаемых 

характеристик при растягивающей нагрузке. 

При низких температурах (300 К) влияние ар-

мирования УНТ не отмечается. При высоких 

температурах (> 300 К) отмечали повышение 

модуля упругости по сравнению с чистым кри-

сталлом Al2Ni3.  Наибольший эффект достига-

ется для модели с двумя УНТ. Что касается 

предела прочности, то внедренные УНТ оказа-

ли отрицательное влияние на композит, как при 

низких, так и при высоких температурах. Опре-

деляющим фактором является формирование 

дефектных структур в виде пор вблизи контак-

та металла и УНТ ввиду методики эксперимен-

та с периодическими граничными условиями, 

накладываемыми на модель. Также важную 

роль играет слоистая структура металлической 

матрицы для данных направлений нагружения. 
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Аннотация. Исследование направлено на разработку новых композиционных материалов на основе 

фотополимерных смол, модифицированных микродисперсным графитовым наполнителем, с целью повы-

шения химической устойчивости к агрессивной щелочной среде. Актуальность работы обусловлена необхо-

димостью создания химически стойких фотополимерных смол к щелочной среде для использования в ма-

шиностроении, в частности, при производстве строительных 3D-принтеров, печатающих бетоном. Приведе-

ны результаты создания графитового наполнителя для модификации фотополимерных смол марок SUNLU 

ABS-Like (Китай), HARZ Labs Industrial Nylon-Like (Россия) и HARZ Labs Industrial Rigid (Россия), полу-

ченного с использованием шаровой планетарной мельницы. Приведен анализ структуры подготовленного 

графитового наполнителя, включающий рентгеноструктурный анализ и растровую электронную микроско-

пию. Описаны процессы создания модифицированных фотополимерных смол и оценка влияния наполните-

ля на химическую устойчивость смол к щелочной среде методом контакта образцов с щелочной средой. В 

результате исследования установлено, что размеры частиц графитового наполнителя варьировались от 10 до 

40 мкм, а анализ структуры показал, что он близок к характеристикам гексагонального графита. Кроме того, 

результаты анализа образцов фотополимерных смол, содержащие 10% графита от массы смолы, свидетель-

ствуют о том, что они демонстрируют наибольшую устойчивость к воздействию щелочной среды по срав-

нению с чистыми фотополимерными смолами. 

Ключевые слова. фотополимерная смола, композит, графит, рентгеновская дифракция, растровая 

электронная микроскопия, щелочная среда, аддитивные технологии 
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Abstract. The research is aimed at developing new composite materials based on photopolymer resins modi-

fied with microdispersed graphite filler in order to increase chemical resistance to aggressive alkaline environment. 

The relevance of the work is due to the need to create chemically resistant photopolymer resins to an alkaline envi-

ronment for use in mechanical engineering, in particular, in the production of construction 3D printers that print 

concrete. The results of the creation of a graphite filler for the modification of photopolymer resins of the brands 

SUNLU ABS-Like (China), HARZ Labs Industrial Nylon-Like (Russia) and HARZ Labs Industrial Rigid (Russia) 

obtained using a spherical planetary mill are presented. The analysis of the structure of the prepared graphite filler, 

including X-ray diffraction analysis and scanning electron microscopy, is presented. The processes of creating modi-

fied photopolymer resins and evaluating the effect of filler on the chemical resistance of resins to an alkaline medi-

um by contacting samples with an alkaline medium are described. As a result of the study, it was found that the par-

ticle sizes of graphite filler ranged from 10 to 40 microns, and an analysis of the structure showed that it was close 

to the characteristics of hexagonal graphite. In addition, the results of the analysis of samples of photopolymer resins 

containing 10% graphite by weight of the resin indicate that they demonstrate the greatest resistance to the effects of 

an alkaline environment compared with pure photopolymer resins. 

Keywords. photopolymer resin, composite, graphite, X-ray diffraction, scanning electron microscopy, alkaline 

medium, additive technologies. 
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Введение 

В XXI веке аддитивные технологии актив-

но вошли в жизнь человека. Современные 3D-

принтеры находят свое применение в различ-

ных сферах деятельности: от бытового исполь-

зования до сложных производств и медицины 

[1-5]. Бытовое использование 3D-принтеров в 

эпоху индустрии уступает интересу к их роли в 

промышленных производственных процессах. 

Аддитивные технологии позволяют создавать 

детали практически любой геометрии, сокра-

щая временные затраты и увеличивая произво-

дительность изделий. Кроме того, на рынке 

представлен широкий выбор материалов для 

производства конечных изделий с различными 

показателями прочности и качества, к которым 

относятся и магнитные материалы, и полимер-

ные, и даже цемент [6-8]. Одной из распростра-

ненных технологий 3D-печати в промышленно-

сти является SLA-технология, для которой в 

качестве исходного материала используется 

фотополимерная смола, обладающая уникаль-

ными свойствами, которые обеспечивают ей 

высочайшую прочность. 

На рынке представлено широкое разнооб-

разие фотополимерных смол с набором различ-

ных физико-химических свойств, что позволяет 

выбирать фотополимерную смолу в соответ-

ствии с конкретной поставленной технической 

задачей [9]. Однако следует учитывать, что в 

зависимости от метода печати, соблюдения ре-
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комендаций производителя по использованию 

и печати конечных изделий из фотополимер-

ных смол, условий на предприятии (температу-

ры, влажности, наличие пыли в воздухе и т.д.), 

характеристики конечных изделий могут отли-

чаться от технических требований, предъявля-

емыми к конечному изделию на конкретном 

предприятии.  

Помимо этого, физико-химические харак-

теристики фотополимеров могут изменяться 

под воздействием ряда внешних факторов, в 

которых они будут использоваться, одним из 

которых является щелочная среда. Компания 

ООО «Лерто» [10], по заявке которой осу-

ществлялось выполнение гранта, производит 

строительные 3D-принтеры для печати бето-

ном, детали которого изготавливаются из фо-

тополимерных смол подверженные быстрому 

износу. Бетон приобретает щелочность с водо-

родным показателем pH равным 13, когда це-

мент и вода вступают в реакцию. Известно, что 

щелочные растворы, такие как гидроксид 

натрия (NaOH) или калия (KOH), способны вы-

зывать различные химические реакции с ком-

понентами фотополимерных смол [11]. Основ-

ное влияние заключается в гидролизе полимер-

ной цепи, что может приводить к разрыву свя-

зей и снижению механической прочности изде-

лия. В дополнение к изменению механических 

свойств, щелочная среда также способна ока-

зывать негативное воздействие на поверхность 

изделий. На ней могут образовываться трещи-

ны и другие дефекты, существенно сокращаю-

щие срок службы готовых продуктов. 

Это, в свою очередь, подчеркивает необхо-

димость исследования новых материалов и ме-

тодов модификации свойств уже существую-

щих материалов. 

В работе проведены исследования устой-

чивости к щелочной среде доступных на рынке 

фотополимерных смол, представленных в таб-

лице 1, из категории «инженерные», использу-

емые для создания конечных изделий и обла-

дающие улучшенными характеристиками, в 

частности, химической стойкостью к органиче-

ским растворителям. Задачи, поставленные при 

исследовании, заключаются в проведении экс-

перимента контакта образцов чистых фотопо-

лимерных смол с щелочной средой, подготовке 

графитового наполнителя для модификации 

фотополимерных смол, исследование его 

структуры методом рентгеновской дифракции 

и оценке размерности частиц с помощью раст-

ровой электронной микроскопии (РЭМ), а так-

же создании композита модифицированной фо-

тополимерной смолы наполнителем и исследо-

вание его на изменение устойчивости к щелоч-

ной среде. 

Таблица 1 – Исследуемые образцы  

фотополимерных смол 

№ об-

разца 

Торговое 

название 

Страна производи-

тель 

1 
SUNLU ABS-

Like 
Китай 

2 

HARZ Labs In-

dustrial Nylon-

Like 

Россия 

3 
HARZ Labs 

Industrial Rigid 
Россия 

4 
SUNLU ABS-Like с добавлением гра-

фита 

5 
HARZ Labs Industrial Nylon-Like с до-

бавлением графита 

6 
HARZ Labs Industrial Rigid с добавле-

нием графита 

Методика эксперимента. Создание гра-

фитового наполнителя для фотополимерных 

смол было выполнено на кафедре физики твер-

дого тела Петрозаводского государственного 

университета (ПетрГУ, Петрозаводск, Россия) с 

использованием планетарной мельницы марки 

PULVERISETTE 7 premium line.  

Исследование рентгеноструктурных харак-

теристик графита проводились в Учебно-

научной лаборатории рентгеноструктурного 

анализа и компьютерного моделирования Пет-

розаводского государственного университета 

(ПетрГУ, Петрозаводск, Россия) на автомати-

зированном дифрактометре ДРОН-4 в MoKα-

излучении (λ = 0.7107 Å), монохроматизиро-

ванном кристаллом пиролитического графита. 

Рентгеновские дифракционные картины снима-

лись в автоматическом режиме в интервале уг-

лов рассеяния от 2 до 70°, с шагом 0.2°, и с 70 

до 145° с шагом 0.5°, время экспозиции в каж-

дой точке составило 10 секунд. Съемки прово-

дились в геометрии на просвет. Эксперимен-

тальные кривые распределения интенсивности 

рассеяния Iизм(2θ
ο
) усреднялись по 10 съемкам. 

Затем, согласно методике, изложенной в работе 

12, в экспериментальные кривые распределения 

интенсивности рассеяния I(2θ
ο
) были введены 

поправки на комптоновское рассеяние, поляри-

зацию, поглощение и переведены в электрон-
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ные единицы (эл. ед.) и рассчитывали парные 

функции D(r), характеризующие распределение 

электронной плотности материала.  

Из кривых распределения парных функций 

D(r) для графитового наполнителя были рас-

считаны радиусы координационных сфер rij их 

размытия σij и координационные числа Nij. Для 

расчета в первом приближении были приняты 

радиусы координационных сфер ri, рассчитан-

ные для гексагонального графита, который 

представляет собой изученную кристалличе-

скую структуру с плотнейшей двухслойной 

гексагональной упаковкой [13].  

Оценка размерности частиц подготовлен-

ного наполнителя проводилась на растровом 

электронном микроскопе (РЭМ) Hitachi 

Scanning Electron Microscope SU1510 в наноц-

ентре Петрозаводского государственного уни-

верситета (ПетрГУ, Петрозаводск, Россия).  

Печать образцов кубической формы чи-

стых фотополимерных смол для исследования 

на устойчивость к щелочной среде осуществля-

лась на 3D-принтере марки Anycubic Photon S 

(Anycubic Light-cured) 1000. Принтер обладает 

следующими параметрами: скорость печати 10–

20 мм/ч, длина волны ультрафиолетового излу-

чения 405 нм, рабочая камера 115х65х165 мм, 

технология печати DLP/LCD, источник света 

УФ-LED, разрешение 2560*1440 dpi, толщина 

слоя от 10 мкм. 

Создание композита модифицированной 

фотополимерной смолы с использованием по-

рошкового графитового наполнителя осу-

ществлялось в химическом стакане при ком-

натной температуре и перемешивалось до до-

стижения однородной консистенции с помо-

щью магнитной мешалки марки ТАГЛЕР ММ-

135НМ, работающей на скорости 400 об/мин. 

Образцы кубической формы из модифициро-

ванной фотополимерной смолы со стороной 

размером 2 см были изготовлены с помощью 

3D-печати на принтере BIQU Pixel L. Данный 

3D-принтер обладает следующими параметра-

ми: длина волны УФ 405 нм, источник света 

УФ-LED, рабочая камера 115х65х165 мм, раз-

решение печати 2560*1440 dpi, технология пе-

чати LCD, толщина слоя до 10 мкм, скорость 

печати 10-20 мм/ч. 

Исследования образцов на устойчивость к 

химическим воздействиям (щелочная среда) 

проводились методом моделирования процесса 

контакта образцов с щелочной средой. Для это-

го образцы помещали в химический стакан 

объёмом 30 мл, при комнатной температуре, 

заполненный щелочной средой с водородным 

показателем pH равным 13. Во время проведе-

ния эксперимента осуществлялся визуальный 

контроль за изменением внешнего вида образ-

цов с интервалом в 12 часов. По истечении 36 

часов изделия извлекались, промывались водой 

и просушивались в течение 30 минут при ком-

натной температуре. 

Результаты исследования и их обсужде-

ния. Поскольку выбор наполнителя обусловлен 

конкретными требованиями к свойствам ко-

нечного продукта, а именно устойчивости к 

щелочной среде, наиболее оптимальным хими-

чески инертным наполнителем является гра-

фит. Это доступный материал, производимый и 

поставляемый российскими производителями, а 

также не требующий значительных затрат на 

оборудование. Кроме того, согласно информа-

ции управления недропользования Министер-

ства природопользования и экологии Респуб-

лика Карелия [13], в Карелии насчитывается 

одно крупное месторождений графита – Ихаль-

ское месторождение, при флотации которого 

содержание углерода достигает порядка 90% и 

отвечает требованиям государственных стан-

дартов на графит.  

Подготовленный графитовый наполнитель 

представлял собой темно-серый кристалличе-

ский порошок, обладающий слабым металли-

ческим блеском и рыхлой структурой. Пара-

метры процесса производства которого пред-

ставлены в таблице 2. 

Таблица 2 – Параметры приготовления  

графитового наполнителя для модификации 

фотополимерной смолы 

Параметр Количество Продолжительность 

Число цик-

лов 
20 10 минут 

Пауза меж-

ду циклами 
9 1 минута 

Реверс вра-

щения 
- Да 

Скорость 

вращения 
- 500 об/мин 

Размер мо-

лящих ша-

ров 

- 5 мм 

Число ша-

ров помола 
- 50 

Материал 

шаров по-

мола 

- агат 
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Стоит отметить, что 3D-принтеры способ-

ны печатать с порошками мелкой фракции 

микронного размера. Соответственно, необхо-

димо, чтобы частицы используемых порошков 

наполнителей соответствовали указанному 

диапазону. Оценка размеров полученных ча-

стиц в образце графитового наполнителя, про-

веденная с помощью РЭМ, показала, что раз-

меры частиц варьировались от 5 мкм до 25 мкм 

(рис. 1), что является допустимыми размерами 

для применения в 3D-печати. 

 

Рис. 1. РЭМ изображение графитового наполнителя 

В ходе рентгенографического эксперимен-

та была получена рентгенограмма образца гра-

фитового наполнителя (рис. 2, а), на которой 

наблюдается набор узких рефлексов. Присут-

ствует максимум в области 2θ = 12
ο
, характер-

ный для отражения (002) графита. Остальные 

положения основных максимумов также совпа-

дают с аналогичными значениями для гексаго-

нального графита, что указывает на упорядо-

ченную структуру графитового наполнителя. 

Согласно литературным источникам [14], гра-

фит отличается высокой устойчивостью к воз-

действию агрессивных сред, в частности щело-

чи, когда взаимное расположение кристаллов 

графита характеризуется упорядоченной кри-

сталлической структурой.  

 

Рис. 2. Результаты рентгеноструктурного анализа 

графитового наполнителя, где а – картина рассеяния 

I(2θ
ο
); б – кривые распределения парных 

 функций D(r) 

На рисунке 2 (б) представлены подбирае-

мая парная функция распределения D(r) и экс-

периментальная для исследуемого образца. 

Степень несоответствия подобранной Dподоб(r) с 

экспериментальной кривой Dэксп(r) составила 

менее 6%. Полученные данные rij, Nij, σij сведе-

ны в таблицу 3. 

Таблица 3 – Значения радиусов rij, размытий σij 

координационных сфер и координационные числа 

Nij для исследуемого графитового наполнителя 

Графит H 
Графитовый наполни-

тель 

№ 

сф. 

rij, 

Å 

Nij, 

ат. 
rij, Å i, Å Ni, ат. 

1 1.42 3.0 1.44 0.00 2.7 ± 0.1 

   1.99 0.00 4.2 ± 0.1 

2 2.46 6.0 2.48 0.12 6.67 ± 0.2 

3 2.84 3.0 2.87 0.00 2.82 ± 0.1 

4 3.35 1.0 3.5 0.00 2.38 ± 0.1 

5 3.68 15.0 3.75 0.15 
11.43 ± 

0.2 

6 4.27 21.0 4.29 0.18 
16.69 ± 

0.4 

7 5.01 30.0 5.04 0.21 
29.98 ± 

0.6 

8 5.41 6.0 5.67 0.19 6.62 ± 0.1 

9 5.67 3.0 5.83 0.10 3.15 ± 0.7 

Из анализа таблицы следует, что радиусы 

размытий первых трех, шестой и седьмой сфер 

незначительно отличаются от соответствующих 

значений для гексагонального графита. Однако 

для четвертой и пятой сфер у графитового 

наполнителя наблюдается отклонение радиусов 

размытий от гексагонального графита в сторо-

ну больших значений. Координационные числа 

первой и пятой сфер графитового наполнителя 

чуть ниже, чем координационные числа для 

гексагонального графита указанных сфер. Это 

может быть обусловлено проявлением краевых 

условий и наличием точечных дефектов, пред-

ставленных вакансиями. Со второго номера 

сферы до девятого, исключая пятый, наблюда-

ется увеличение координационного числа, что 

может быть обусловлено присутствием облом-

ков сеток или наличием свободных атомов уг-

лерода в межсеточном пространстве.  

Введение наполнителя в фотополимерную 

смолу при высоких оборотах с использованием 
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магнитной мешалки позволяет достичь одно-

родной суспензии без образования комков. 

Наблюдение за композитом в жидком состоя-

нии в течение суток показало, что порошок не 

оседает, а остается во взвешенном состоянии в 

фотополимерной смоле, а цвет композита со-

храняет свою однородность.  

Опытные образцы кубической формы (2 х 2 

см) были изготовлены на 3D-принтере для каж-

дой модифицированной смолы с графитовым 

наполнителем. Кроме модифицированных 

смол, также были созданы образцы кубической 

формы (2 х 2 см), выполненные из чистых фо-

тополимерных смол, используемых для созда-

ния композита, с целью анализа влияния вве-

денного наполнителя на устойчивость к хими-

ческому воздействию (щелочной среды).  

На рисунках 3 – 5 представлены фотогра-

фии образцов № 1 – 3 после воздействия на них 

щелочной среды. Для наглядности с помощью 

средств коррекции изображений красной лини-

ей выделена часть образца, которая помещалась 

в щелочную среду.  

 

Рис. 3. Изготовленный опытный образец №1  

кубической формы после воздействия щелочной 

среды с pH 13 

 

Рис. 4. Изготовленный опытный образец №2  

кубической формы после воздействия щелочной 

среды с pH 13 

 

Рис. 5. Изготовленный опытный образец №3  

кубической формы после воздействия щелочной 

среды с pH 13 

У образцов №1 (рис. 3) и №2 (рис. 4) после 

воздействия щелочной среды на параллелепи-

педах просматривается четкая граница раздела 

двух сред, что свидетельствует об изменении 

поверхностного слоя. В результате этого по-

верхность образцов, погруженных в щелочь, 

становится гладкой. При визуальном контроле 

на поверхности опытных образцов, подвергну-

тых воздействию щелочной среды, не было об-

наружено явных видимых повреждений. Также 

не произошло формоизменений элементов 

опытного образца: отсутствовали деформиро-

ванные участки, коробление, то есть разнона-

правленные выпучивания плоских частей кон-

струкции, провисания и другие отклонения от 

первоначального состояния. Эти фотополимер-

ные смолы проявили устойчивость к щелочной 

среде.  

У образца №3 (рис. 5) в течение всего пе-

риода наблюдения фиксировалось увеличение 

расслаивания с образованием глубоких трещин 

и частичного растворения куба. Также было 

зафиксировано растворение пигмента фотопо-

лимерной смолы, что проявлялось в образова-

нии прозрачных и полупрозрачных участков, 

ориентирующихся преимущественно по граням 

куба. В результате, по истечении 36 часов визу-

ального контроля поверхности опытного об-

разца, подвергнутого воздействию щелочной 

среды, были выявлены явные и заметные по-

вреждения. Щелочная среда с pH 13 способ-

ствовала частичному растворению опытного 

образца, сопровождавшемуся расслоением по 

всей длине, преимущественно вдоль ребер и 

углов куба. Произошло формоизменение эле-

ментов опытного образца: наблюдались разно-

направленные выпучивания плоских частей 

конструкции вдоль граней куба, что можно 

объяснить капиллярным эффектом. При набу-

хании фотополимерной смолы было зафикси-
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ровано снижение механической прочности: об-

разец стал мягким и поддавался пластинчатой 

деформации под действием приложенной силы. 

Фотополимерная смола оказалась неустойчи-

вой к химическому воздействию.  

На рисунке 6 представлены модифициро-

ванные фотополимерные смолы с графитовым 

наполнителем после воздействия щелочной 

среды. По истечении 36 часов нахождения об-

разцов в щелочной среде не было зафиксирова-

но видимых разрушений их структуры. Однако 

следует отметить, что у образца №6 после воз-

действия щелочной среды не наблюдалось рас-

творения пигмента фотополимерной смолы; 

цвет сохраняется благодаря наполнителю – 

графиту, на который щелочь не оказывает воз-

действия. Тем не менее, наблюдается расслое-

ние граней, хотя и в меньшей степени, чем у 

образца без наполнителя. Также при введении 

графита в образец №2 происходит изменение 

цвета: смола приобретает светло-серый отте-

нок, однако на химические характеристики это 

не сказывается (рис. 6, б). Изменение цвета 

может лишь ограничить область применения 

смолы из соображений эстетики или предъяв-

ляемых к конечному изделию требований. 

 

Рис. 7. Изготовленные опытные модифицированные 

образцы графитовым наполнителем после  

воздействия щелочной среды с pH 13,  

где а – образец №4; б – образец №5;  

в –¬ образец №6 

Выводы. В качестве модификатора фото-

полимерных смол был выбран инертный 

наполнитель графит, представляющий собой 

кристаллический порошок темно-серого цвета с 

металлическим блеском. Проведена оценка 

размеров частиц порошка с использованием 

растрового электронного микроскопа, в резуль-

тате чего установлено, что частицы графита 

имеют размеры от 5 мкм до 25 мкм. Рентгено-

структурный анализ показал, что графитовый 

наполнитель обладает кристаллической карти-

ной рассеяния и, согласно данным ближнего 

упорядочения, имеет упорядоченную структу-

ру, близкую к гексагональному графиту. Вве-

дение наполнителей в фотополимерную смолу 

при высоких оборотах с использованием маг-

нитной мешалки позволяет добиться однород-

ной суспензии без образования комков. Также 

проведено исследование по образованию осад-

ка наполнителей в фотополимерной смоле с це-

лью определения возможности длительного 

хранения модифицированной смолы. Установ-

лено, что в течение суток порошок не оседает, а 

остается во взвешенном состоянии в фотопо-

лимерной смоле.  

Для исследования влияния наполнителя на 

устойчивость фотополимерной смолы к щелоч-

ной среде была осуществлена печать образцов 

кубической формы на 3D-принтере как чистых 

фотополимерных смол, так и смол, наполнен-

ных графитом.  

Исследование опытных образцов на устой-

чивость к химическим воздействиям (щелочная 

среда) после модификации графитом проде-

монстрировало, что у образца HARZ Labs 

Industrial Rigid чёрного цвета было зафиксиро-

вано незначительное расслоение грани, мень-

ше, чем у образца без наполнителя. После воз-

действия щелочной среды в течение 36 часов не 

наблюдалось растворения пигмента фотополи-

мерной смолы благодаря графиту, на который 

щелочь не оказывает влияния. Остальные два 

образца фотополимеров марок SUNLU ABS-

Like и HARZ Labs Industrial Nylon-Like, под-

вергнутые воздействию щелочи, показали вы-

сокие результаты, аналогично смолам без со-

держания наполнителя, оставаясь неизменны-

ми. Видимых разрушений структуры не наблю-

далось. Цвет изменился лишь у образца марки 

HARZ Labs Industrial Nylon-Like при добавле-

нии графита.  

Благодаря инертности наполнителя образ-

цы фотополимерных смол продемонстрировали 

возрастание устойчивости к щелочной среде. 

Следовательно, для применения фотополимер-

ных смол в химически активных средах, осо-

бенно щелочных, оптимальным наполнителем 

может служить графит. 
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Аннотация. В работе представлено исследование свойств слоев, сформированных на магниевом сплаве 

МА8 методом плазменного электролитического оксидирования (ПЭО) в борсодержащих электролитах. 
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скопии. Механические характеристики покрытий оценивались по величине значений микротвердости и мо-
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Внедрение частиц бора в состав покрытий позволяет улучшить механические свойства: универсальная мик-

ротвердость покрытий с частицами превышает на 10–12 % величину данного параметра для базовых ПЭО-

покрытий. 

Ключевые слова: плазменное электролитическое оксидирование, бор, магний, антикоррозионная за-

щита, защитные покрытия. 

Благодарности: Работа выполнена в рамках гранта Российского научного фонда (№24-79-00098). 

_____________________________________________________________________________________________ 

Для цитирования: Герасименко М.С., Сучков С.Н., Имшинецкий И.М., Надараиа К.В., Машталяр Д.В., Си-

небрюхов С.Л., Гнеденков С.В. Электрохимические и механические свойства борсодержащих ПЭО-

покрытий, формируемых на магниевом сплаве МА8 // Фундаментальные проблемы современного материа-

ловедения. 2025. Т. 22, № 2. С. 210-220.  doi: 10.25712/ASTU.1811-1416.2025.02.009. 

_____________________________________________________________________________________________ 

Original article 

ELECTROCHEMICAL AND MECHANICAL PROPERTIES OF BORON-CONTAINING  

PEO-COATINGS FORMED ON MAGNESIUM ALLOY MA8 

Mariia S. Gerasimenko
1
, Sergey N. Suchkov

2
, Igor M. Imshinetsky

3
, Konstantine V. Nadaraia

4
,  

Dmitry V. Mashtalyar
5
, Sergey L. Sinebryukhov

6
, Sergey V. Gnedenkov

7 

1-7 Institute of Chemistry FEB RAS, 159 Pr. 100-Letiya Vladivostoka, Vladivostok, 690022, Russia 
1 gerasimenko.ms00@mail.ru, https://orcid.org/0000-0003-0859-749X 
2 snsuchkov@yandex.ru, https://orcid.org/0000-0001-9151-3167 
3 igorimshin@gmail.com, https://orcid.org/0000-0002-5055-1834 
4 nadaraiakv@mail.ru, https://orcid.org/0000-0001-7835-2231 
5 madiva@inbox.ru, https://orcid.org/0000-0001-9645-4936 



Электрохимические и механические свойства борсодержащих ПЭО-покрытий,  

формируемых на магниевом сплаве МА8 

 

BPMS. 2025; 22(2): 210-220 

211 

6 sls@ich.dvo.ru, https://orcid.org/0000-0002-0963-0557 
7 svg21@hotmail.com, https://orcid.org/0000-0003-1576-8680 

Abstract. The paper presents a study of the properties of layers formed on magnesium alloy MA8 by plasma 

electrolytic oxidation (PEO) in boron-containing electrolytes. The electrochemical properties of the coatings were 

investigated by electrochemical impedance spectroscopy. The mechanical characteristics of the coatings were esti-

mated by the values of microhardness and Young's modulus. It is shown that samples with coatings formed in poten-

tiodynamic modes are superior in terms of corrosion resistance to an uncoated alloy by more than 1 order of magni-

tude. The introduction of boron particles into the composition of coatings makes it possible to improve the mechani-

cal properties: The universal microhardness of coatings with particles exceeds by 10-12% the value of this parame-

ter for basic PEO coatings. 
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Введение 

В настоящее время для защиты от негатив-

ного воздействия окружающей среды магния и 

его сплавов применяют различные методы мо-

дификации поверхности. Одним из перспек-

тивных способов повышения коррозионной и 

механической стойкостей является формирова-

ние поверхностных слоев методом плазменного 

электролитического оксидирования (ПЭО) [1–

3]. Данный способ широко распространен в 

промышленности благодаря результатам науч-

ных исследований, проводимых различными 

научными коллективами по всему миру [4–9]. 

Такой подход является эффективным для полу-

чения поверхностных керамикоподобных 

структур разнообразного химического состава 

и назначения на металлах вентильной группы, в 

том числе и на магнии [3]. Покрытия форми-

руются посредством совокупности протекаю-

щих электро-, плазмо- и термохимических ре-

акций на поверхности металлических изделий в 

водных электролитах. 

Благодаря протекающим при формирова-

нии специфическим реакциям ПЭО-покрытия 

обладают высокой адгезией к подложке. Про-

текание на границе раздела элек-

трод/электролит плазменных микроразрядов 

обуславливает наличие развитой поверхности, 

подходящей для формирования композитов на 

основе ПЭО-слоя. Одним из способов улучше-

ния функциональных характеристик ПЭО-

покрытий является введение микро- и наноча-

стиц в состав электролита для плазменного 

электролитического оксидирования [10–12]. В 

настоящее время микро- и наноразмерные ма-

териалы широко применяются в различных от-

раслях промышленности, их свойства позволя-

ют создавать материалы, сочетающие в себе 

уникальные характеристики. Такие материалы 

востребованы в микроэлектронике, медицине, 

авиастроении, космической технике и в других 

областях современной науки и производства. 

В мировой научной практике существует 

множество работ, посвященных модификации 

поверхности ПЭО-покрытий с использованием 

вводимых в электролит нано- и микрочастиц 

[13–18]. Так, в работах [15–17] было показано, 

что добавление наноразмерных диоксидов цир-

кония и кремния улучшает коррозионные ха-

рактеристики материала, а введение оксида 

алюминия или нитрида титана может на поря-

док увеличивать стойкость покрытий к механи-

ческому износу [13, 18]. Частицы оксида цинка 

могут способствовать приданию антибактери-

ального эффекта поверхности, а включение 

гидроксиапатита в состав покрытий увеличива-

ет остеоинтеграцию и биосовместимость мате-

риала с костной тканью [19]. Частицы диоксида 

титана могут способствовать проявлению у 

ПЭО-покрытий фотокаталитических свойств 

при в внедрении их в состав поверхностного 

слоя [13, 20]. 

Материалы и методики исследования 

В качестве подложки использовались пла-

стины из магниевого сплава MA8 (в масс. %: 
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1,30 Mn; 0,15 Ce; остальное – Mg) размером 

20 × 15 × 1,5 мм
3
. Перед формированием по-

крытий образцы шлифовались и обезжирива-

лись. Процесс формирования проводился в би-

полярном режиме оксидирования, подробно 

описанном в предыдущей работе [21]. В каче-

стве базового электролита был выбран водный 

раствор NaF (5 г/л) и Na2SiO3 (20 г/л), содер-

жащий частицы бора марок BB и BA (ОСЧ, 

Россия). В таблице 1 приведены состав элек-

тролита для проведения ПЭО, режимов поляри-

зации и обозначение полученных образцов. 

Таблица 1. Обозначение исследуемых образцов в зависимости от используемых электролита и режима 

ПЭО. 

Table 1. The designation of the studied samples depends on the electrolyte used and the PEO regime. 

№ Электролит Режим Образец 

1 NaF – 5 г/л; Na2SiO3 – 15 г/л 
Гальваностатический  ПЭО-2 

Потенциодинамический ПЭО-4 

2 NaF – 5 г/л; Na2SiO3 – 15 г/л; BB – 5 г/л 
Гальваностатический  BB12 

Потенциодинамический BB14 

3 NaF – 5 г/л; Na2SiO3 – 15 г/л; BA – 2,5 г/л Гальваностатический  BA22 

Электрохимические свойства сформиро-

ванных покрытий были исследованы методом 

электрохимической импедансной спектроско-

пии. Измерения проводились в трехэлектрод-

ной ячейке на установке VersaSTAT MC 

(Princeton Applied Research, США) при темпе-

ратуре (36,5 ± 0,5) °C. В качестве электролита 

использовался 3,5 масс. % раствор NaCl. Элек-

тродом сравнения служил насыщенный кало-

мельный электрод (н.к.э.). Рабочая площадь об-

разца составляла 1 см
2
. Для достижения элек-

трохимического равновесия перед началом из-

мерений образцы выдерживались в электролите 

в течение 30 мин. В качестве возмущающего 

сигнала подавался синусоидальный импульс 

амплитудой 10 мВ. Спектр записывался при 

значении потенциала свободной коррозии в 

диапазоне частот от 0,01 Гц до 1 МГц с лога-

рифмической разверткой 7 точек на декаду. 

Обработка данных и моделирование импеданс-

ных спектров с использованием соответствую-

щих эквивалентных электрических схем (ЭЭС) 

производились с помощью программного обес-

печения ZView 4. Потенциодинамические кри-

вые записывались в диапазоне потенциалов от 

EC –0,15 В до EC +0,50 В со скоростью разверт-

ки 5 мВ/с. Потенциал коррозии (ЕС), плотность 

тока коррозии (IС), наклон катодного и анодно-

го тафелевских участков поляризационной кри-

вой (βc, βa соответственно) были рассчитаны 

(уравнение (1)) с применением подхода Левен-

берга-Марквардта [22, 23]. Поляризационное 

сопротивление (Rp) рассчитывалось по поляри-

зационной кривой, записанной в отдельном 

эксперименте, в соответствии с уравнением (2). 

Образцы поляризовались от ЕC – 0,02 В до 

ЕC +0,02 В со скоростью 0,167 мВ/с. 

   (1) 

    (2) 

Микротвёрдость (Hµ) и модуль Юнга по-

крытий были определены с помощью динами-

ческого ультрамикротвердомера DUH–W201 

(Shimadzu, Япония), оснащенного трехгранной 

алмазной пирамидой Берковича с углом при 

вершине 115°. Прикладываемая нагрузка во 

всех экспериментах составляла 100 мН, ско-

рость нагружения – 13,23 мН/с, время удержа-

ния максимальной нагрузки – 30 с. Температу-

ра воздуха в помещении, где проводились ис-

пытания, составляла 22 – 24 °С. 

Результаты и их обсуждение 

Анализ поляризационных кривых (рис. 1), 

а также значений плотности тока коррозии (IC), 

потенциала коррозии (EC) и поляризационного 

сопротивления (RP) (табл. 2), указывает на зна-

чительное улучшение антикоррозионных 

свойств образцов из магниевого сплава после 

их обработки методом плазменного электроли-

тического оксидирования. 

Формирование ПЭО-покрытий на поверх-

ности магниевого сплава приводит к уменьше-

нию плотности тока коррозии и повышению 

потенциала коррозии, что связано с улучшени-

ем защитных характеристик покрытия. 
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Наилучшие защитные свойства демонстрирует 

образец с покрытием ПЭО-4. Несмотря на то, 

что покрытия, формируемые в потенциодина-

мических режимах более тонкие (примерно 

вдвое), они являются более плотными, на что 

указывают параметры ЭЭС для данных покры-

тий (табл. 3), а следовательно, обеспечивают 

более высокие антикоррозионные характери-

стики. Также у данных покрытий более плот-

ный и толстый внутренний беспористый под-

слой, который вносит наибольший вклад в за-

щитные свойства ПЭО-покрытий (табл. 3) [24]. 

 

Рис. 1. Поляризационные кривые для образцов из магниевого сплава МА8 без покрытия  

и с ПЭО-покрытиями, сформированными в различных электролитах. 

Fig. 1. Polarization curves for MA8 magnesium alloy samples without coating and  

with PEO coatings formed in various electrolytes.

Внедрение частиц бора в состав ПЭО-

покрытие на магниевом сплаве негативно ска-

зывается на его защитных характеристиках, од-

нако значения плотности тока коррозии и поля-

ризационного сопротивления по-прежнему зна-

чительно превосходят соответствующие пара-

метры материала без покрытия. 

 

Таблица 2. Коррозионные характеристики  

исследуемых образцов. 

Table 2. Corrosion characteristics of the studied  

samples. 

Образец IC, А/см
2
 EC, В RP, Ом см

2
 

МА8 3,25 10
-6

 -1,55 5,52 10
3
 

ПЭО-2 2,65 10
-6

 -1,49 1,28 10
4
 

ПЭО-4 5,58 10
-7

 -1,48 7,79 10
4
 

BB12 6,07 10
-6

 -1,50 1,04 10
4
 

BB14 1,31 10
-6

 -1,52 1,75 10
4
 

BA22 1,43 10
-6

 -1,47 2,01 10
4
 

 

Поляризационное сопротивление образцов, 

формируемых в гальваностатическом режиме, 

более чем на 50 % превосходит данный пара-

метр для металла без покрытия. Покрытия, 

формируемые в потенциодинамическом режи-

ме, превосходят по показателям коррозионной 

стойкости сплав МА8 без покрытия более чем 

на 1 порядок величины. Таким образом, можно 

сделать вывод, что формирование борсодержа-

щих покрытий на магниевом сплаве МА8 

улучшает коррозионную стойкость материала 

(рис. 1, табл. 3). 

На рисунках 2, 3 представлены импеданс-

ные спектры в виде диаграмм Боде и Найкви-

ста. Диаграмма Найквиста для магниевого 

сплава без покрытия имеет вид полуокружно-

сти в области высоких и средних частот, харак-

теризующей емкостной характер границы раз-

дела электрод/электролит (рис. 2). Структурное 

моделирование предполагаемых процессов на 

базе экспериментальных данных электрохими-

ческой импедансной спектроскопии основыва-

ется на системном подходе, при котором ис-

следуемый объект рассматривается как эквива-

лентная электрическая схема, включающая в 

себя элементы, характеризующие фазовую гра-

ницу раздела электрод / электролит. При со-

ставлении эквивалентных электрических схем в 
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данной работе использован элемент постоянной 

фазы CPE (constant phase element) вместо иде-

ального конденсатора, поскольку моделируе-

мые этим элементом слои гетерогенны по 

структуре и составу. 

Диаграммы Найквиста для ПЭО-покрытий 

имеют вид двух полуокружностей. Обе полу-

окружности описывают зависимости емкостно-

го характера и также связаны со структурой 

ПЭО-покрытий. Таким образом, граница разде-

ла ПЭО-покрытие / электролит может быть 

адекватно смоделирована эквивалентной элек-

трической схемой (ЭЭС) с двумя R–СРЕ-

цепочками (рис. 4). Так, полуокружность, рас-

положенная в области высоких частот, обу-

словлена наличием у ПЭО-покрытий внешней 

пористой части, в то время как вторая, на сред-

них частотах, характеризует тонкий беспори-

стый подслой. Элемент R1–CPE1 описывает по-

ристую, а элемент R2–CPE2 – беспористую ча-

сти ПЭО-покрытий [25]. 

 

Рис. 2. Импедансные спектры (Диаграммы Найквиста и Боде) образцов из магниевого сплава МА8  

без покрытия и с ПЭО-покрытием, формируемым в силикатно-фторидном электролите  

в гальваностатическом (ПЭО-2) или потенциодинамическом (ПЭО- 4) режиме. 

Fig. 2. Impedance spectra (Nyquist and Bode diagrams) of MA8 magnesium alloy samples without coating and  

with a PEO coating formed in a silicate-fluoride electrolyte in galvanostatic (PEO-2)  

or potentiodynamic (PEO-4) mode. 
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Рис. 3. Импедансные спектры (Диаграммы Найквиста и Боде) для образцов с ПЭО-покрытиями,  

формируемыми в различных режимах в электролитах, содержащих частицы бора в кристаллическом  

и аморфном состоянии. 

Fig. 3. Impedance spectra (Nyquist and Bode diagrams) for samples with PEO coatings formed in various modes in 

electrolytes containing boron particles in a crystalline and amorphous state. 

Таблица 3. Расчетные параметры элементов ЭЭС для образцов, формируемых в различных режимах  

и электролитах. 

Table 3. Calculated parameters of the EES elements for samples formed in various modes and electrolytes. 

Образец R1, Ом см
2
 

CPE1 

R2, Ом см
2
 

CPE2 

Q1, 

Ом
-1

 см
-2

 с
n
 

n1 
Q2, 

Ом
-1

 см
-2

 с
n
 

n2 

МА8 - - - 4,8·10
2
 3,3·10

-5
 0,85 

ПЭО-2 2,2·10
3
 4,6·10

-7
 0,70 1,3·10

4
 1,6·10

-6
 0,79 

ПЭО-4 9,8·10
2
 3,8·10

-7
 0,72 2,3·10

4
 1,6·10

-6
 0,73 

BB12 1,5·10
2
 1,2·10

-6
 0,66 9,6·10

3
 2,2·10

-6
 0,77 

BB14 4,2·10
2
 4,9·10

-7
 0,70 2,4·10

4
 1,0·10

-6
 0,82 

BA22 2,5·10
2
 3,7·10

-7
 0,74 1,9·10

4
 1,7·10

-6
 0,76 
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Рис. 4. Модель структуры ПЭО-покрытий  

на магниевом сплаве МА8 и соответствующая  

эквивалентная электрическая схема, используемая 

для моделирования экспериментальных  

импедансных спектров. 

Fig. 4. A model of the structure of PEO coatings on 

magnesium alloy MA8 and a corresponding equivalent 

electrical circuit used to simulate experimental  

impedance spectra. 

Анализ диаграммы Боде для формируемых 

ПЭО-покрытий также свидетельствует о нали-

чии двух минимумов фазового угла: в области 

высоких f = 10
5
–10

6
 Гц (θ от -30 до -60°) и 

средних частот f = 10
2
– 10

3
 Гц. 

Все покрытия имеют схожие значения па-

раметров ЭЭС, что обусловлено характерными 

особенностями строения ПЭО-покрытий. Низ-

кие значения предэкспоненциального множи-

теля Q1 указывают на наличие толстого пори-

стого оксидного слоя покрытий, а значения n1 

меньше 1 указывают на его гетерогенность. 

Напротив, более высокие значения Q2 и n2 сви-

детельствуют о большей однородности и 

меньшей толщине внутреннего беспористого 

подслоя ПЭО-покрытий. Причем, учитывая 

близкие значения параметра Q2 = (1,6–2,2) 10
-

6
 Ом

-1 
см

-1
 для всех видов покрытий (получен-

ных в гальваностатическом и в потенциодина-

мическом режимах), можно сделать вывод, что 

по значениям толщина беспористого подслоя 

для исследуемых ПЭО-покрытий близка 

(табл. 2). 

Все покрытия, формируемые в гальвано-

статическом режиме, вне зависимости от соста-

ва электролита, практически не различимы по 

коррозионной стойкости (RP около 1,0–

2,0 10
4
 Ом см

2
, табл. 2). Вероятно, это связано с 

большой пористостью и крупным размером пор 

внешнего слоя (табл. 3), в результате чего 

наибольший вклад в защитные характеристики 

вносит внутренний беспористый подслой, ко-

торый для всех покрытий имеет примерно оди-

наковую толщину (CPE2, табл. 3). Данный вы-

вод также подтверждается результатами расче-

та параметров элементов ЭЭС (значения R2 на 

1–2 порядка выше R1), а также результатами 

предыдущих исследований [25-27].  

Для покрытий, формируемых в одном 

электролите в разных режимах, характерны бо-

лее высокие значения R2 и n2 при потенциоди-

намическом режиме, на основании чего можно 

сделать вывод, что в потенциодинамическом 

режиме формирования структура покрытий яв-

ляется более плотной, несмотря на меньшую 

толщину (табл. 2). 

В данной работе было исследовано распре-

деление значений микротвердости по толщине 

формируемых ПЭО-покрытий. В данном случае 

наибольший интерес представляло влияние 

внедрения частиц бора на величину микротвер-

дости покрытий. На рисунке 5 представлены 

графики распределения микротвердости по 

толщине ПЭО-покрытий, формируемых в галь-

ваностатическом режиме в силикатно-

фторидном электролите без частиц бора (ПЭО-

2), с частицами кристаллического бора (BB12) 

и аморфного (BA22). 
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Рис. 5. Распределение значений микротвердости по толщине ПЭО-покрытий, формируемых  

в гальваностатическом режиме в силикатно-фторидном электролите без частиц бора (ПЭО-2),  

с частицами кристаллического бора (BB12) и аморфного (BA22). 

Fig. 5. The distribution of microhardness values over the thickness of PEO coatings formed in galvanostatic 

mode in a silicate-fluoride electrolyte without boron particles (PEO-2), with particles of crystalline boron (BB12) 

and amorphous (BA22).

Анализ полученных данных свидетель-

ствует о том, что внедрение частиц бора в со-

став ПЭО-слоя повышает микротвердость 

внешней части гетерооксидных слоев. Так, на 

глубине 40 мкм от поверхности универсальная 

микротвердость ПЭО-покрытия без частиц бо-

ра, составляет порядка 1,6 ГПа, в то время как 

покрытия с частицами бора имеют значения 

более 2,5 ГПа. Покрытия, содержащие частицы 

бора, имеют величину универсальной микро-

твердости на 10–12 % выше, чем покрытия без 

частиц. Соответственно, можно сделать вывод, 

что внедрение частиц бора положительно ска-

зывается на механических свойствах ПЭО-

покрытий, формируемых на магниевом сплаве 

МА8. 

Заключение 

Методами электрохимической импеданс-

ной спектроскопии и потенциодинамической 

поляризации было установлено, что при потен-

циодинамическом режиме формирования анти-

коррозионные свойства покрытий выше, чем 

при гальваностатическом, что связано со раз-

личиями в структуре покрытий. Внедрение ча-

стиц бора в состав покрытий позволяет улуч-

шать механические свойства: универсальная 

микротвердость покрытий с частицами превы-

шает на 10–12 % величины данного параметра 

для базовых ПЭО-покрытий. 
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Аннотация. Методами сканирующей и просвечивающей электронной микроскопии проанализированы 

структурно-фазовые состояния и дефектная субструктура плазменной наплавки нетоковедущей порошковой 

проволокой в среде азота быстрорежущей стали Р2М9 на подложку из среднеуглеродистой стали 30ХГСА  в 

исходном состоянии, после высокотемпературного отпуска и электронно-пучковой обработки. Электронно-

пучковую обработку проводили при следующих параметрах: энергия ускоренных электронов 18 кэВ, плот-

ность энергии пучка электронов 30 Дж/см
2
, длительность импульса 50 мкс, частота следования 50 Гц, коли-

чество импульсов 5.  Сформированный наплавленный слой толщиной ~ 5 мм имеет карбидную структуру 

каркасного типа, которая не разрушается при последующих отпуске и облучении импульсными электрон-

ными пучками. В исходном состоянии после наплавки и после отпуска присутствуют карбиды состава MC, 

M6C, M23C6 и M7C3. После электронно-пучковой обработки основным карбидом, формирующим каркас, яв-

ляется карбид состава  M6C. Плазменная наплавка сопровождается формированием мартенситной структу-

ры, по границам и в объеме кристаллов мартенсита выявлены наноразмерные включения второй фазы, име-

ющие следующий состав: MoC, Mo2C, M6C. Их относительное содержание составляет 34 масс. %. в исход-

ном состоянии, 33 масс. % после отпуска и 19 масс. % после электронно-пучковой обработки. 

Ключевые слова: наплавленный слой, электронная микроскопия, переходная зона, закалка, импульсный 

электронный пучок, структура, свойства. 
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Abstract. The structural-phase states and defect substructure of plasma surfacing with non-current flux-cored 

wire in the nitrogen medium of R2M9 high-speed steel on the substrate of medium-carbon steel 30HGSA in the ini-

tial state, after high-temperature tempering and electron beam treatment were analyzed using scanning and transmis-

sion electron microscopy. Electron beam processing was carried out with the following parameters: the energy of 

accelerated electrons is 18 keV, the energy density of the electron beam is 30 J/cm
2
, the pulse duration is 50 micro-

seconds, the repetition frequency is 0.3 Hz, the number of pulses is 5. The formed deposited layer with a thickness 

of ~5 mm has a frame-type carbide structure, which is not fractured during subsequent tempering and pulsed elec-

tron beams irradiation. Carbides in compositions MC, M6C, M23C6 and M7C3 are present in the initial state after sur-

facing and after tempering. After electron beam treatment, the main carbide forming the frame is M6C carbide. 

Plasma surfacing is accompanied by the formation of martensitic structure; nanosized inclusions of the second 

phase, having the following compositions: MoC, Mo2C, M6C, were identified along the boundaries and in the vol-

ume of martensite crystals. Their relative content is 34 wt. %. in the initial state, 33 wt. % after tempering and 19 wt. 

% after electron beam treatment. 

Keywords: deposited layer, electron microscopy, transition zone, tempering, pulsed electron beam, structure, 

properties. 
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Introduction 

Reliability and durability of the working sur-
faces of equipment and mechanisms are deter-
mined mainly by the quality of their protection 
against wear and corrosion. The most common 
causes of premature failure of machine and equip-
ment parts are abrasive and impact-abrasive wear, 
cavitation, corrosion, and fatigue processes. This 
problem is solved by controlled changes in the 
properties of working surfaces through surfacing 
that provides the required set of properties [1-4]. 
Development of coatings with improved perfor-
mance characteristics under extreme conditions is a 
fundamental task of great economic importance [5-
7]. 

High performance properties of deposited high-
speed steels (HSS) are achieved by special alloying 
and complex heat treatment, which ensures a cer-
tain phase composition [8-12]. High hardness and 
wear resistance of high-speed steels are due to their 
alloying with carbide-forming elements: tungsten, 
vanadium, molybdenum and chromium. These el-
ements, under certain temperature and time condi-
tions, form particles of the carbide phase in steel, 
which are the strengthening phase of the material 
[13]. 

The use of a shielding and alloying medium of 
nitrogen during plasma surface treatment, which 
has significant advantages over other methods, 
substantially improves abrasive wear resistance, 
corrosion and impact resistance, and strength due 
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to the formation of carbonitrides with increased 
microhardness [14,15]. Plasma surfacing in the ni-
trogen medium with a non-current-carrying flux-
cored wire leads to the production of deposited 
high-speed steels alloyed with nitrogen and alumi-
num, which increases their hardness and wear re-
sistance and reduces the cost of surfacing 
[1,14,15]. Improvement of tribological and me-
chanical properties and the quality of the deposited 
surface layer can be achieved by electron beam 
treatment [16-20]. It provides good damping prop-
erties under mechanical and thermal loads and pre-
vents the premature initiation of brittle mi-
crocracks.  

The analysis of related literature published in 
Russia and abroad shows that there are very few 
studies devoted to the physical nature and for-
mation mechanisms of improved HSSs surfacing 
properties using transmission electron microscopy 
[1,20]. 

The purpose of this work is to analyze the re-
sults obtained from studying the elemental and 
phase composition, the state of the defective sub-
structure of the layer deposited on 30HGSA steel 
with PP-R2M9 flux-cored wire and subjected to 
high-temperature tempering and electron beam 
treatment. 

Materials and methods 

The deposited material was investigated in 

three states: firstly, after the formation of the de-

posited layer (hereinafter referred to as the initial 

state), secondly, after three temperings of samples 

in the initial state, and thirdly, after three temper-

ings and additional irradiation with a pulsed elec-

tron beam. 

The samples for research were produced by 

plasma surfacing using PP-R2M9Yu non-current-

carrying flux-cored wire on 30HGSA steel in the 

nitrogen medium. Chemical composition of 

30HGSA steel, % (by weight): 0.3C; 0.9Cr; 

0.8Mn; 0.9Si. Chemical composition of R2M9Yu 

alloy, % (by weight): 0.86C; 4.8Cr; 2.5W, 9.4Mo; 

0.5V; 0.85Al; 0.08N; the rest is iron. Plasma sur-

facing modes did not differ from those described in 

[1,2,15]. Some samples of 30HGSA steel with a 

deposited layer of R2M9 alloy were subjected to 

high-temperature tempering at a heating tempera-

ture of 580 °C, holding time – 1 hour, number of 

temperings – 3. After tempering, part of the sam-

ples was subjected to additional irradiation with a 

pulsed electron beam. Pulsed electron beam treat-

ment was carried out on the SOLO installation 

(IHCE SB RAS) [19,20] with the following pa-

rameters: energy of accelerated electrons – 18 keV; 

electron beam energy density – 30 J/cm
2
, exposure 

pulse duration – 50 μs, pulse repetition frequency – 

0.3 s
-1

, number of pulses – 5; irradiation was car-

ried out at a residual gas pressure (argon) in the 

working chamber of the installation – 0.02 Pa. 

Studies of the structure and elemental composi-

tion of the deposited layer were performed using 

scanning (KYKY-EM6900 device equipped with 

an AZtec Live Lite Xplore 30 EDS energy-

dispersive microanalysis system) and transmission 

diffraction (JEM2100 device) electron microscopy 

[21-23]. The phase composition and state of the 

crystal lattice of the phases were studied by X-ray 

diffraction analysis (DRON-8N X-ray diffraction 

meter). 

Results and discussion 

Plasma surfacing in the nitrogen medium with 
PP-R2M9Yu non-current-carrying flux-cored wire 
on 30HGSA steel led to the formation of a layer 
with a thickness of 5 mm. The deposited layer has 
a frame-type carbide structure formed by grains of 
two dimensional levels [20]. The grains of the first 
level have sizes varying within the range of (15-
35) µm. The grain sizes of the second level vary 
within the range of (3.5-11) µm. At the grain 
boundaries, predominantly of the first size level, 
inclusions of the second phase are located, forming 
a discontinuous shell. Additional heat treatment 
did not result in a fracture of the deposited layer 
frame structure. It should be noted that pulsed elec-
tron beam irradiation of the deposited layer pol-
ished surface led to the formation of a large-scale 
(≈900 μm) honeycomb-type structure. This may 
indicate self-organization of the surface layer 
structure subjected to high-speed melting and sub-
sequent high-speed hardening. 

A lamellar-type structure typical for lamellar 
martensite is observed in the volume of grains of 
the deposited layer. 

Heat treatment of the deposited layer does not 
lead to fracture of the lamellar structure. In the 
volume and along the boundaries of the plates, par-
ticles of the second phase are distinguished, the 
sizes of which vary from 20 nm to 45 nm. Addi-
tional treatment of the deposited layer with a 
pulsed electron beam is also accompanied by the 
formation of a plate-type structure with numerous 
nano-sized precipitates of the second phase in the 
volume of surface layer grains. 
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The phase composition of deposited layer at the 
macro level was studied using X-ray phase analy-
sis. 

It was found that the main phase of the deposit-
ed layer in the initial state and after repeated heat 
treatments is a solid solution based on α-Fe (bcc 
iron-based crystal lattice) (Fig 1). Along with the 
α-phase, the γ-phase (solid solution based on the 
fcc iron lattice, retained austenite) is present in a 
small amount (3-5 wt. %) in the deposited layer (in 
the initial state and after heat treatment). The 
change in the crystal lattice parameter of the α- and 
γ-phases depending on the treatment mode, shows 
that repeated temperings lead to a decrease in the 
crystal lattice parameter of both phases. This indi-
cates the decomposition of the solid solution fol-
lowed by the release of carbide phase particles. 
Additional irradiation of the deposited layer with a 
pulsed electron beam is accompanied by a signifi-
cant increase in the crystal lattice parameter of the 
α-phase, which obviously proves re-hardening of 
the deposited layer surface. At the same time, 
pulsed electron beam irradiation is accompanied by 
a decrease in the crystal lattice parameter of the γ-
phase. The latter indicates the decomposition of the 
solid solution based on γ-iron with the subsequent 
release of carbide phase particles in the deposited 
layer surface. 

It was found that the main phase of the deposit-
ed layer in the initial state and after repeated heat 
treatments is a solid solution based on α-Fe (bcc 
iron-based crystal lattice) (Fig 1). Along with the 
α-phase, the γ-phase (solid solution based on the 
fcc iron lattice, retained austenite) is present in a 
small amount (3-5 wt. %) in the deposited layer (in 
the initial state and after heat treatment). The 
change in the crystal lattice parameter of the α- and 
γ-phases depending on the treatment mode, shows 
that repeated temperings lead to a decrease in the 
crystal lattice parameter of both phases. This indi-
cates the decomposition of the solid solution fol-
lowed by the release of carbide phase particles. 
Additional irradiation of the deposited layer with a 
pulsed electron beam is accompanied by a signifi-
cant increase in the crystal lattice parameter of the 
α-phase, which obviously proves re-hardening of 
the deposited layer surface. At the same time, 
pulsed electron beam irradiation is accompanied by 
a decrease in the crystal lattice parameter of the γ-
phase. The latter indicates the decomposition of the 
solid solution based on γ-iron with the subsequent 
release of carbide phase particles in the deposited 
layer surface. 

As mentioned above, the deposited layer is 
characterized by the presence of inclusions of the 
second phase. Following the results presented in 

Fig. 1, it can be stated that repeated temperings do 
not lead to an increase in the relative content of 
carbide phase particles. Additional pulsed electron 
beam irradiation contributes to a significant (1.8 
times) reduction in the relative content of carbide 
phase particles. X-ray phase analysis showed that 
the deposited layer in the initial state contains car-
bides in the following compositionы: МС (15 wt. 
%), M6C (10 wt. %), M7C3 (7 wt. %), M23C6 (2 wt. 
%). Repeated temperings led to a slight change in 
the composition and ratio of carbide phases: MS 
(18 wt. %), M6C (12 wt. %), M23C6 (3 wt. %), 
M7C3 (traces). Additional pulsed electron beam ir-
radiation of the deposited layer, subjected to re-
peated temperings, caused significant transfor-
mation of the carbide phase, namely, the main car-
bide is MS (19 wt. %), M6C (traces). 

Transmission electron diffraction microscopy 
showed that particles of the carbide phase can be 
divided into two categories according to their size. 
Firstly, carbide particles, the transverse dimensions 
of which are a few micrometers. Such particles 
form a carbide framework. Secondly, in the vol-
ume of grains and crystals of lamellar martensite 
there are particles tens to hundreds of nanometers 
in size. Micro-X-ray spectral analysis proves that 
the particles of the carbide framework are enriched 
predominantly in molybdenum and tungsten atoms. 

The analysis of microelectron diffraction pat-
tern, obtained from micron-sized inclusions, indi-
cates that this formation is a carbide of complex 
composition of the M6C type. 

It was noted above that the second phase parti-
cles of nanoscale range are located in the volume 
and at the boundaries of martensite plates. Studies 
carried out using mapping methods indicate that 
these particles are enriched in molybdenum atoms. 

Indeed, the analysis of microelectron diffraction 
pattern obtained from the region of foil containing 
such inclusions showed that these particles are mo-
lybdenum carbide of composition Mo2C. 

Previously it was noted that pulsed electron 
beam irradiation of the deposited layer does not 
lead to the fracture of frame-type structure. Mi-
cron-sized inclusions located along grain bounda-
ries are enriched, as mapping results show, in at-
oms of iron, molybdenum and tungsten. 

Dark-field analysis with a subsequent indexing 
of the microelectron diffraction pattern, obtained 
from the foil region given in Fig. 2a, showed that 
this inclusion is s carbide of composition M6C 
(Fig. 2b). 

It was found that the main phase of the deposit-
ed layer in the initial state and after repeated heat 
treatments is a solid solution based on α-Fe (bcc 
iron-based crystal lattice) (Fig 1). Along with the 
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α-phase, the γ-phase (solid solution based on the 
fcc iron lattice, retained austenite) is present in a 
small amount (3-5 wt. %) in the deposited layer (in 
the initial state and after heat treatment). The 
change in the crystal lattice parameter of the α- and 
γ-phases depending on the treatment mode, shows 
that repeated temperings lead to a decrease in the 
crystal lattice parameter of both phases. This indi-
cates the decomposition of the solid solution fol-
lowed by the release of carbide phase particles. 
Additional irradiation of the deposited layer with a 
pulsed electron beam is accompanied by a signifi-
cant increase in the crystal lattice parameter of the 
α-phase, which obviously proves re-hardening of 
the deposited layer surface. At the same time, 
pulsed electron beam irradiation is accompanied by 
a decrease in the crystal lattice parameter of the γ-
phase. The latter indicates the decomposition of the 
solid solution based on γ-iron with the subsequent 
release of carbide phase particles in the deposited 
layer surface. 

As mentioned above, the deposited layer is 

characterized by the presence of inclusions of the 

second phase. Following the results presented in 

Fig. 1, it can be stated that repeated temperings do 

not lead to an increase in the relative content of 

carbide phase particles. Additional pulsed electron 

beam irradiation contributes to a significant (1.8 

times) reduction in the relative content of carbide 

phase particles. X-ray phase analysis showed that 

the deposited layer in the initial state contains car-

bides in the following compositionы: МС (15 wt. 

%), M6C (10 wt. %), M7C3 (7 wt. %), M23C6 (2 wt. 

%). Repeated temperings led to a slight change in 

the composition and ratio of carbide phases: MS 

(18 wt. %), M6C (12 wt. %), M23C6 (3 wt. %), 

M7C3 (traces). Additional pulsed electron beam ir-

radiation of the deposited layer, subjected to re-

peated temperings, caused significant transfor-

mation of the carbide phase, namely, the main car-

bide is MS (19 wt. %), M6C (traces). 

 

Рис. 1. Относительное содержание фаз, выявленное методами рентгеноструктурного анализа: I – α-Fe, 

II – γ-Fe, III – карбиды; режимы обработки: 1 - наплавленный слой в исходном состоянии, 2 - наплавленный 

слой после многократного отпуска, 3 - наплавленный слой после многократного отпуска и дополнительного 

облучения импульсным электронным пучком 

Fig. 1. Relative content of phases revealed by X-ray diffraction analysis: I – α-Fe, II – γ-Fe, III – carbides;  

processing modes: 1 – deposited layer in the initial state, 2 – deposited layer after repeated temperings,  

3 – deposited layer after repeated temperings and additional pulsed electron beam irradiation. 
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Рис. 2. Электронно-микроскопическое изображение включений микронных размеров, выявленных  

методами STEM анализа в наплавленном слое после многократного отпуска (а)  

и дополнительного облучения импульсным электронным пучком (б) 

Fig. 2.  EM image of the deposited layer structure after repeated temperings and additional pulsed electron 

beam irradiation: a – bright field; b – dark field obtained in the [511]M6C reflection; c – microelectron diffraction 

pattern, the arrow indicates the reflection in which the dark-field image was obtained (b).

Transmission electron diffraction microscopy 
showed that particles of the carbide phase can be 
divided into two categories according to their size. 
Firstly, carbide particles, the transverse dimensions 
of which are a few micrometers. Such particles 
form a carbide framework. Secondly, in the vol-
ume of grains and crystals of lamellar martensite 
there are particles tens to hundreds of nanometers 
in size. Micro-X-ray spectral analysis proves that 
the particles of the carbide framework are enriched 
predominantly in molybdenum and tungsten atoms. 

The analysis of microelectron diffraction pat-
tern, obtained from micron-sized inclusions, indi-
cates that this formation is a carbide of complex 
composition of the M6C type. 

It was noted above that the second phase parti-
cles of nanoscale range are located in the volume 
and at the boundaries of martensite plates. Studies 
carried out using mapping methods indicate that 
these particles are enriched in molybdenum atoms. 

Indeed, the analysis of microelectron diffraction 
pattern obtained from the region of foil containing 
such inclusions showed that these particles are mo-
lybdenum carbide of composition Mo2C. 

Previously it was noted that pulsed electron 
beam irradiation of the deposited layer does not 
lead to the fracture of frame-type structure. Mi-
cron-sized inclusions located along grain bounda-

ries are enriched, as mapping results show, in at-
oms of iron, molybdenum and tungsten. 

Dark-field analysis with a subsequent indexing 
of the microelectron diffraction pattern, obtained 
from the foil region given in Fig. 2a, showed that 
this inclusion is s carbide of composition M6C 
(Fig. 2b). 

The intragranular structure of the deposited lay-
er irradiated with a pulsed electron beam is charac-
terized by the presence of nanosized particles of 
the second phase. With the help of the mapping 
method it was established that these particles are 
enriched in molybdenum atoms and, in a lesser ex-
tent, tungsten atoms. 

Using dark-field analysis with subsequent in-
dexing of microelectron diffraction patterns, it was 
found that these particles are molybdenum carbides 
of composition MoC and carbides of complex 
composition M6C. The sizes of particles having a 
globular shape are 50-65 nm. Along with these 
particles, particles with sizes of (3.5-4.5) nm were 
identified in the volume of plates on dislocations. 

It was noted above that pulsed electron beam 

irradiation of the deposited layer leads to crystalli-

zation of the surface layer with the preservation of 

a significant amount of retained austenite. Trans-

mission electron diffraction microscopy estab-

lished that the main location of retained austenite is 

the boundaries of martensite crystals (Fig. 3). 
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Рис. 3. Электронно-микроскопическое изображение структуры наплавленного слоя после  

многократного отпуска и последующего облучения импульсным электронным пучком:  

а – светлое поле; б – микроэлектронограмма; в, г – темные поля, полученные в близко расположенных 

рефлексах [110]α-Fe + [103]МоС (в) и [110]α-Fe +[002]γ-Fe + [100]МоС (г). На (б) стрелками указаны  

рефлексы, в которых получены темнопольные изображения: 1 – (в), 2 – (г) 

Fig. 3.  EM image of the deposited layer structure after repeated temperings and subsequent pulsed electron 

beam irradiation: a – bright field; b – microelectron diffraction pattern; c, d – dark fields obtained in closely located 

reflections [110]α-Fe + [103]MoC (c) and [110]α-Fe + [002]γ-Fe + [100]MoC (d). In (b) the arrows indicate  

the reflections in which dark-field images were obtained: 1 – (c), 2 – (d).

Three high-temperature temperings of steel 
samples with a deposited layer did not lead to a 
significant change in the morphology of particles 
of the carbide phase in the transition zone. As in 
the initial state, particles of spherical, globular and 
lamellar shapes are observed in the structure of the 
transition zone after tempering. The sizes of globu-
lar particles vary within a range of up to 100 nm; 
spherical particles – within a few nanometers. 

Conclusion 

Plasma surfacing in the nitrogen medium with a 

non-current-carrying flux-cored wire PP-R2M9Yu 

on 30HGSA steel formed a layer with a thickness 

of (4.5-5) mm having a frame-type carbide struc-

ture. It was shown that additional heat treatment 

(repeated temperings, pulsed electron beam irradia-

tion) does not result in a fracture of this structure. 
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It was established that plasma surfacing is accom-

panied by the formation of a martensitic structure; 

nanosized inclusions of the second phase are ob-

served along the boundaries and in the volume of 

martensite crystals. X-ray phase analysis showed 

that inclusions of the second phase are carbides, 

the relative content of which in the deposited layer 

is 34 wt. %, in the deposited layer after tempering 

– 33 wt. %, after tempering and additional pulsed 

electron beam irradiation – 19 wt. %. In the depos-

ited layer in the initial state and the state after tem-

pering there are carbides in compositions MC, 

M6C, M23C6 and M7C3; after additional pulsed 

electron beam irradiation, the main carbide of the 

deposited layer is MC carbide. It was established 

that, regardless of the heat treatment mode of the 

deposited layer, the main phase forming the car-

bide frame is carbide of composition M6C. Nano-

sized particles of the carbide phase located in the 

volume and along the boundaries of martensite 

plates have the following compositions: MoC, 

Mo2C, M6C. 
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Аннотация. Закалкой из расплава (спиннингованием) получена лента магнитомягкого сплава Fe-Ni-Si-B 

(2НСР), легированного медью и ниобием. Используя методы современного физического материаловедения, 

проведено изучение механических и магнитных свойств и структурно-фазовых состояний сплава. Времен-

ное сопротивление разрыву для ленты 2НСР составляет 615 МПа при низкой величине удлинения до разру-

шения ɛр = 0,68%, модуль упругости составляет Е = 91 ГПа. Методом DIC (Digital Image Correlation) с по-

мощью программы «VIC 2D» (Correlated Solution Inc., США) на основе оптического экстензометра построе-

ны поля распределения продольной и поперечной компонент деформаций. Съемка велась с частотой 1Гц 

при нагружении вдоль направления синнингования. Проанализировано распределение элементного состава 

ленты методом микрорентгеноспектрального анализа и выявлены неоднородности по меди и углероду. Ме-

тодами сканирующей электронной микроскопии при изучении поверхности разрушения установлено мор-

фологическое двухслойное строение ленты, с которым связана наблюдаемая макролокализация из-за несов-

местимости развития деформации в каждом из слоев. Двухслойное строение может быть обусловлено недо-

статочным содержанием кобальта и наследованием структуры спиннингирующего диска. Проведено срав-

нение деформационного поведения ленты 2НСР с другими магнитомягкими материалами 30КСР и 84КХСР. 

Обсуждены физические причины различия поверхностей разрушения лент сплавов 2НСР, 84КХСР и 30КСР 

при статическом растяжении. По совокупности результатов анализа деформационного поведения сделано 

заключение о конкурентноспособности сплава 2НСР, легированного Nb и Cu в классе магнитомягких 

аморфных лент. 

Ключевые слова: магнитомягкие сплавы, структура, механические свойства, деформационное поведе-

ние, магнитные свойства 
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Abstract. A soft magnetic Fe-Ni-Si-B (2NSR) alloy ribbon doped with copper and niobium was produced by 
melt spinning (spinning). Using modern physical materials science methods, the mechanical and magnetic proper-
ties, as well as the structural-phase states of the alloy, were studied. The ultimate tensile strength of the 2NSR ribbon 
is 615 MPa with a low elongation to failure (εₚ = 0.68%), and the elastic modulus is E = 91 GPa. The Digital Image 
Correlation (DIC) method, implemented via the "VIC 2D" software (Correlated Solution Inc., USA), was used to 
construct strain distribution fields for longitudinal and transverse components based on an optical extensometer. Re-
cording was performed at 1 Hz under loading along the spinning direction. The elemental composition distribution 
of the ribbon was analyzed using micro-X-ray spectral analysis, revealing inhomogeneities in copper and carbon. 
Scanning electron microscopy of the fracture surface revealed a morphological two-layer structure of the ribbon, 
which is associated with the observed macro-localization due to incompatible strain development in each layer. The 
two-layer structure may be attributed to insufficient cobalt content and the structural inheritance from the spinning 
disk. The deformation behavior of the 2NSR ribbon was compared with other soft magnetic materials (30KSR and 
84KHSR). The physical reasons for the differences in the fracture surfaces of the 2NSR, 84KHSR, and 30KSR alloy 
ribbons under static tension are discussed. Based on the comprehensive analysis of deformation behavior, it is con-
cluded that the Nb- and Cu-doped 2NSR alloy is competitive in the class of soft magnetic amorphous ribbons. 

Keywords: soft magnetic alloys, structure, mechanical properties, deformation behavior, magnetic properties. 
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Введение 

Внимание исследователей в области физи-

ческого материаловедения в последнее время 

привлечено к новому классу соединений – 

аморфным сплавам, методы, получения кото-

рых и свойства предполагают большое разно-

образие структур материалов и их свойств [1-

5]. Такие материалы могут изготовляться при 

помощи известных в металлургии технологий, 

либо могут использоваться новые технологиче-

ские приемы и материалы, позволяющие полу-

чить сплавы с уникальными физико-

механическими и функциональными характе-

ристиками [6–8]. Использование этих сплавов 

открывает возможность получения изделий с 

требуемыми физико-механическими, магнит-

ными и другими свойствами [9-11].  

Изменением состава элементов можно 

формировать степень требуемых функциональ-

ных характеристик таких сплавов – прочность, 

(индукцию насыщения), сопротивление из-

нашиванию и другие [12]. В работах [13-15] 

обнаружено, что металлоидные элементы (B, P, 

Si), а также Nb и Ti, могут значительно улуч-

шить коррозионную стойкость и магнитные 

свойства аморфных сплавов на основе железа.  

При исследовании магнитных свойств ряда 

аморфных сплавов была обнаружена перспек-

тивность разработки магнитомягких материа-

лов, причем изменять магнитные характеристи-

ки (индукцию насыщения, величину коэрци-



Семин А.П., Громов В.Е., Иванов Ю.Ф, Панин С.В,  

Корниенков Б.А., Могильников П.С., Селиванов И.Д. 

 

Фунд. пробл. совр. материаловед. 2025. Т. 22. № 2. С. 232-243 

234 

тивной силы) можно путем легирования и тер-

мообработки [16-18]. 

В последнее время было достигнуто замет-

ное улучшение свойств магнитомягких аморф-

ных сплавов, что было вызвано требованиями 

промышленности по разработке материалов с 

более высокой намагниченностью насыщения, 

более низкой коэрцитивной силой, высокой 

магнитной проницаемостью. Изготовление из-

делий из таких материалов позволяет достичь 

значительного энергосбережения, повысить 

КПД и уменьшить габариты электронных 

устройств [19]. 

Особый интерес представляют тонкие лен-

ты из высокоэнтропийных сплавов, получен-

ных методом спиннингования. Регулирование и 

улучшение механических и магнитных харак-

теристик лент из аморфных магнитомягких 

сплавов остается актуальной проблемой [21-

22]. 

Было установлено, что аморфные сплавы 

систем Fe-Ni-Si-B (типа 2НСР) при определен-

ных режимах термообработки имеют устойчи-

вую тенденцию к росту намагниченности 

насыщения [23-25]. В сплаве 2НСР с неболь-

шими добавками Nb и Cu при некоторых ре-

жимах термо-магнитной обработки в поле 

упругих напряжений (сокращенно ТУО) было 

обнаружено увеличение намагниченности 

насыщения на 20 - 25% [26]. Подобное измене-

ние магнитных характеристик может быть свя-

зано с ростом эффективного магнитного поля 

на ядрах железа [27]. Предполагается, что рост 

намагниченности связан с состоянием аморф-

ной структуры в стадии предкристаллизации, с 

появлением островков кристаллической фазы в 

результате распада аморфной матрицы [23]. 

Целью данной работы являлся анализ 

структурно-фазовых состояний, магнитных 

свойств и деформационного поведения лент из 

аморфных сплавов. (Химический состав  

указан в табл 2)  \ 

Материал и методы исследования 

В качестве основного исследуемого мате-
риала был выбран магнитомягкий сплав марки 
2НСР, легированный медью и ниобием: (ат% 
Fe-78, Ni-1, Si-8, B-13; Nb (~ 0,8%) и Cu (~ 
0,3%), показавший увеличение намагниченно-
сти насыщения после ТУО [23]. 

Для определения индукции насыщения был 
использован вибрационный магнитометр VSM-

250. Данные кривой намагничивания, получае-
мые на магнитометре, представляют собой за-
висимость величины удельной намагниченно-
сти σs4, от величины поля H. Обработка данных 
от вибромагнитометра производилась с помо-
щью программного обеспечения Model 
DJAW2000 [19, 28]. 

Удельная намагниченность насыщения σs 
определялась в магнитном поле 40 кА/м. Пере-
вод σs в Bs осуществлялся по следующей фор-
муле: 

Bs=σs∙ρ∙1000∙μ0,  где ρ – плотность сплава, 
μ0 – универсальная магнитная постоянная. 

Структуру и фазовый состав ленты 2НСР 

исследовали методами сканирующей (прибор 

KYKY-EM6900, КНР) и просвечивающей ди-

фракционной электронной микроскопии (при-

бор JEOL JEM-2100F, Япония). Фольги (объек-

ты исследования методами просвечивающей 

электронной дифракционной микроскопии) из-

готавливали ионным утонением (установка Ion 

Slicer EM-091001S, утонение осуществляется 

ионами аргона), что позволяло проследить из-

менение структуры, элементного и фазового 

состава материала по мере удаления от поверх-

ности. 

Измерение величины деформации мето-

дом корреляции цифровых изображений. 

Анализировали деформационное поведение об-

разцов лент.  

Вырезка образцов для испытания про-

водилась вручную из образцов ленты с по-

мощью ножниц. Форма образцов соответ-

ствовала стандарту ASTM E345-16 тип B, 

образцы представляли собой прямоугольные 

полоски, рабочая область имела размеры 39 × 

(4,5±6,5) мм. Температура воздуха - 23°С, ко-

личество образцов - 3 . Испытания проводили с 

помощью универсальной испытательной ма-

шины INSTRON 5582 (Instron, США). Измере-

ние распределения деформаций проведено с 

использованием метода Digital Image 

Correlation (DIC) с помощью программы «VIC 

2D» (Correlated Solutions Inc., США) на основе 

оптического экстензометра. Съёмка изображе-

ний поверхности нагружаемых образцов велась 

с частотой 1 Гц. Скорость перемещения по-

движного захвата испытательной машины со-

ставляла 0,008 мм/с, что соответствует скоро-

сти деформации. 0,00017 мм/мм/с
-1

. Нагруже-

ние осуществлялось вдоль оси ленты. 
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Результаты и их обсуждение 

На рис. 1 приведены РЭМ-изображения по-

верхности ленты. Отчетливо видно, что лента 

является структурно неоднородным материа-

лом (рис. 1, а) и характеризуется наличием об-

ластей с высокоразвитым рельефом, разделен-

ных «канавками» с гладким рельефом. По 

внешнему виду подобных «канавок» можно 

предположить, что они растекались подобно 

каплям в процессе застывания ленты при спи-

ниннговании. 

 

 

Рис. 1. РЭМ-изображение поверхности ленты  

сплава 2НСР. На рисунке (б) цифрами указаны 

участки проведения микрорентгеноспектрального 

анализа. 

Методами микрорентгеноспектрального 

анализа выполнены исследования элементного 

состава ленты для участков поверхности, ука-

занных на рис. 1, б, (табл. 1). Приведенные 

данные свидетельствуют о неоднородном рас-

пределении углерода и меди в ленте. В частно-

сти, медь и углерод выявлены лишь в областях 

с высокоразвитым рельефом (см. область 2 на 

рис. 1, б).  

Таблица 1. Элементный состав поверхностного 

слоя ленты сплава 2НСР, согласно данным 

микрорентгеноспектрального анализа. Области 

анализа обозначены на рис. 1, б. 

Эле 

мент 

Область 1 Область 2 По всей пло-

щади рис. 1 

вес.

% 

ат. % вес.% ат. % вес.% ат. % 

C   5,24 19,77 5,69 21,17 

Si 5,31 10,39 4,19 6,77 4,43 7,05 

Fe 93,1 88,35 88,52 71,9 88,02 70,39 

Ni 1,39 1,25 1,51 1,16 1,44 1,09 

Cu   0,55 0,39 0,42 0,29 

 

Согласно данным элементного состава 

сплава 2НСР, наличие углерода там не преду-

смотрено. Медь вводилась в качестве легиру-

ющего элемента с малым содержанием 0.3 %. 

По этой причине различие элементного состава 

в «канавках» и областях с выраженным релье-

фом можно отнести скорее к аспектам чувстви-

тельности/погрешности использованного мето-

да EDS. Тем не менее, судя по внешнему виду, 

характер их формирования действительно от-

личался.  

Методами сканирующей электронной мик-

роскопии проведены исследования поверхно-

сти разрушения ленты. Разрушение ленты в ре-

зультате деформации одноосным растяжением 

носило хрупкий характер. При это выявлено 

двухслойное «макростроение» материала: слой 

I с высокоразвитым рельефом (обозначен на 

рис. 2 цифрой 1), имевший ширину 5 +- мкм и 

слой II, рельеф которого отсутствовад (обозна-

чен на рис. 2, а цифрой 2). Толщина последнего 

составила 15 мкм. 

Таким образом, выявлено морфологическое 

двухслойное строение ленты. Сопоставляя ре-

зультаты, представленные на рис. 1 и рис. 2, 

можно предположить, что более тонкий слой I 

с высокоразвитым рельефом (рис. 1) является 

слоем, примыкающим к барабану и частично 

наследующим структуру его поверхности. 
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Рис. 2. РЭМ-изображение, характеризующее  

структуру поверхности разрушения ленты. 

Методом просвечивающей электронной 

дифракционной микроскопии (ПЭМ) установ-

лено, что исследуемая лента сплава 2НСР ха-

рактеризуется аморфным строением. Об этом 

свидетельствует вид микроэлектронограммы, 

содержащей два выраженных диффузных гало 

(рис. 3, б). При относительно больших увели-

чениях выявляется крапчатый (черно-белый) 

контраст с характерным размером структурных 

элементов 0,15-0,25 нм. Это может свидетель-

ствовать о формировании в материале ближне-

го атомного порядка. 

 

Рис. 3. ПЭМ-изображение структуры ленты сплава 

2НСР; а, в, г – светлопольные изображения,  

полученные при различном увеличении;  

б – микроэлектронограмма участка (а). 

Методом DIC проведено исследование де-

формационного поведения фольг сплава 2НСР, 

легированных медью и ниобием, (рис. 4). Ме-

тодом DIC проведено исследование деформа-

ционного поведения фольг сплава 2НСР, леги-

рованных медью и ниобием, (рис. 4). Поля де-

формаций показаны для фиксированных значе-

ний деформации, а также приведены значения 

соответствующих им внешних приложенных 

напряжений. Направление eyy соответствует 

продольному направлению (вдоль оси образца), 

exx – поперечному направлению, exy – отража-

ет сдвиговую деформацию в направлении 45° и 

вычисляется из первых двух. Отметим харак-

терные особенности. 

1. Во-первых, разрушение происходило 

при достаточно малых величинах деформации 

~0.6 %, что вполне согласуется с аморфным 

«статусом» (структурой) ленты исследуемого 

сплава. Одновременно следует отметить доста-

точно высокую прочность (предел прочности), 

в данном случае достигал 550 МПа.  

2. Согласно представленным картинам 

полей деформации, прежде всего компонент 

поперечной exx и сдвиговой exy, в процессе 

испытаний особых изменений не наблюдалось, 

хотя область локализации была характерна (и 

практически не менялась по форме и размерам 

во время всего испытания) в центральной части 

образца. 

3. Согласно полученным картинам рас-

пределения продольной компоненты деформа-

ции eyy, образец претерпевал ее развитие, что в 

конечно счете и завершилось его хрупким раз-

рушением. 
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eyy eyy eyy eyy eyy eyy 

      
exx exx exx exx exx exx 

      
exy exy exy exy exy exy 

Рис. 4. Картины распределения компонент деформации exx, exy и eyy при одноосном статическом  

растяжении образцов ленты сплава 2HCP 

Таким образом, можно говорить, что сфор-

мированная при спиннинговании аморфная 

микроструктура обеспечивала достаточно вы-

сокие прочностные свойства. В то же время 

наблюдаемая с самого начала нагружения мак-

ролокалилизация деформации могла быть свя-
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зана с двухслойной макроструктурой ленты 

(см. рис. 2), вследствие несовместности ее раз-

вития в каждом из ее слоев. 

Таблица 2. Химический состав сплавов 2НСР, 

30КСР и 84КХСР [19] 

 

 Fe, 

ат% 

Сo, 

ат% 

Ni, 

ат% 

Cr, 

%ат 

Si, 

% 

ат 

B, 

%ат 

2НСР 78 - 1 - 8 13 

30КСР 57 31 - - 2,9 9,1 

84КХСР 3,7 69 - 3,8 12,5 11 

Для всех трех типов сплавов методом диф-

ференциальной сканирующей калориметрии 

(ДСК) было установлен двухстадийный харак-

тер кристаллизации, которую соответственно 

оценивают двумя температурами: начала кри-

сталлизации Тх1 и Тх2, таблица 3. 

Таблица 3. Значения температур кристаллизации 

Тх1 и Тх2 аморфной фазы, определенные методом 

ДСК для сплавов 2НСР, 30КСР и 84КХСР 

 Тх1, °С Тх2, °С 

2НСР 508 536 

30КСР 451 533 

84КХСР 504 650 

Видно, что основным объектом исследова-

нии в данной работе сплав 2НСР имеет более 

высокое значение Тх1, что характеризует его 

более высокую термическую стабильность. 

Кроме того, в процессе ДСК анализа было 

установлено, что повторный нагрев образцов 

всех сплавов 30КСР, 84КХСР и 2НСР не со-

провождался развитием каких-либо эффектов, 

что свидетельствует о необратимости процесса 

кристаллизации аморфной фазы. 

Однако больший интерес представляет 

возможность достижения ряда характеристик 

технологических и функциональных свойств, к 

числу которых относятся индукция насыщения 

и температура кристаллизации. Ниже такие 

данные представлены в табличном виде. 

В таблице 4 приведены данные о величине 

магнитной индукции насыщения и температу-

ры Кюри для всех трех типов аморфных спла-

вов. Видно, что по величине первого параметра 

сплавы 2НСР и 30КСР практически равны, в то 

время как относительно сплава 84КХСР вели-

чина Bs почти в три раза выше (почти в два раза 

более высокой температуре Кюри). Таким об-

разом, экономно легированный сплав 2НСР 

позволяет достичь высоких показателей маг-

нитных свойств и их сохранения до температу-

ры 415 °С. 

Таблица 4. Величина индукции насыщения Вs, Тл и 

температуры Кюри Тс,°С сплавов 2НСР, 30КСР и 

84КХСР [19] 

Марка сплава Вs, Тл Тс, °С 

2НСР 1,55 415 

30КСР 1,58 540 

84КХСР 0,58 250 

 В Таблице 5 приведены результаты 

оценки механических свойств лент трех типов 

аморфных сплавов 2HCP, 84KXCP, 30KCP, по-

лученные при испытании на растяжение и ис-

пользовании метода DIC. Видно, что по вели-

чине модуля упругости «экономно легирован-

ный» сплав 2НСР лишь незначительно уступает 

30КСР и 84КХСР.  

Таблица 5 – Механические свойства лент 2HCP, 

84KXCP, 30KCP 

Группа Показатель 
Среднеарифм. 

значения 

Стандартное 

(среднеквадр.) 

отклонение SD 

2HCP 

Модуль упругости E (ГПа) 91,1 2,6 

Предел прочности σв (МПа) 615 95 

Удлинение до разр. εр (%) 0,68 0,09 

84KXCP 

Модуль упругости E (ГПа) 115 11 

Предел прочности σв (МПа) 1173 5 

Удлинение до разр. εр (%) 1,03 0,12 

30KCP 

Модуль упругости E (ГПа) 104,2 2,2 

Предел прочности σв (МПа) 1170 40 

Удлинение до разр. εр (%) 1,14 0,02 

 

 

Это отличие возрастает для параметра 

«предел прочности», однако объясняется тем 

фактором, что кривые нагружения имеют фак-

тически вид прямых (рисунок 5), поэтому вели-

чина предела прочности пропорциональна ве-

личине удлинения до разрушения, которая для 

30КСР (~0.95 %) и 84КХСР (~1.03 %) также 

выше, чем для 2НСР (~0.68 %). Таким обра-
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зом, исследуемый сплав 2 НСР, количество ле-

гирующих элементов в котором невелико, об-

ладает вполне конкурирующими деформацион-

но-прочностными свойствами по сравнению с 

более дорогостоящими аналогами. 

 

Рис. 5 – Диаграммы растяжения образцов  

сплава 30КСР 

Перед заключением в качестве трактовки 

полученных результатов о механических свой-

ствах всех трех типах аморфных сплавов авто-

ры считают целесообразным вернуться к дан-

ным о структуре лент. Для сплава 2НСР такие 

данные были приведены на рис. 1 и 2. 

 

 

 

Рис. 6. РЭМ изображение структуры поверхности 

разрушения (а, в), сформированная при растяжении 

образцов ленты 84КХСР (а) и 30KCP (в), а также 

структуры ленты 84КХСР (б) 

Нетрудно видеть, что внешний вид поверх-

ности фольг в целом выглядит подобно; однако 

этоявляется следствием процесса застывания 

спиннингуемого материала на поверхности ме-

таллического диска (рис. 6, б). Большее разли-

чие характерно для фрактограмм образцов, раз-

рушенных при статическом растяжении (рис. 6, 

а,в). По мнению авторов, большее количество 

кобальта, как пластифицирующего компонента, 

способствует более легкому растеканию рас-

плава при спининговании лент сплавов 

84КХСР (а) и 30KCP. Это исключает формиро-

вание слоя, толщиной практически в треть от 

всей толщины фольги, с иной структурой, что 

имело место для ленты сплава 2НСР (рис. 2). 

Именно эта структурная неоднородность, вы-

зывающая несовместность развития деформа-

ции (что косвенно подтверждается DIC карти-

нами распределения деформации, рис. 4) и спо-

собствует снижению пластичности, а, следова-

тельно, и предела прочности. Однако по сово-

купности «состав – структура - свойства» сплав 

2НСР, дополнительно легированный Nb (~ 

0,8%) и Cu (~ 0,3%) является более чем конку-

рентоспособным в классе магнитомягких 

аморфным лент. 

Заключение 

Показано, что лента сплава 2НСР является 

аморфным материалом, характеризующимся 

наличием ближнего атомного порядка. 

Определены деформационно-прочностные 

свойства ленты сплава 2НСР, показавшие воз-

можность достижения высокого модуля упру-

гости 90 ГПа, при величине предела прочности 

>600 МПа и удлинении при разрушении менее 

1 %. 

Выявлено морфологически двухслойное 

строение ленты. По мнению авторов, это обу-

словлено недостаточным содержанием кобаль-

та (в отличие от сплавов 84KXCP и 30KCP) и 

наследованием структуры спиннигующего дис-

ка. 

По совокупности достигнутых функцио-

нальных (эксплуатационных) свойств (магнит-

ная индукция насыщения, температура Кюри, 

модуль упругости и предел прочности) сплав 

2НСР, дополнительно легированный Nb (~ 

0,8%) и Cu (~ 0,3%), при меньшей стоимости 

компонентов, является конкурентоспособным 

представителем класса магнитомягких аморф-

ным лент. 
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