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Проведено модифікацію поверхневого шару титанового сплаву ВТ6 ульт-
развуковим ударним обробленням (УЗУО) із додаванням у деформаційну 

зону порошків α-Si3N4, β-Si3N4 та Al2O3. Методами рентгеноструктурного 

фазового аналізу та растрової електронної мікроскопії показано, що за 

умов інтенсивної пластичної деформації впродовж УЗУО формуються 

композитні поверхневі шари. Високотемпературне окиснення композит-
них шарів веде до формування суцільних покриттів. Дані гравіметрично-
го аналізу зразків впродовж циклічного високотемпературного окиснен-
ня на повітрі (20 циклів по 5 годин за температури 650°С) показали, що 
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жаростійкість модифікованої поверхні титанового сплаву ВТ6 підвищу-
ється. Найвищу жаростійкість зафіксовано для композитного покриття, 

яке містило частинки β-Si3N4. УЗУО-синтез композитних шарів/покрит-
тів підвищує корозійну стійкість титанового сплаву ВТ6 у 3,5% водному 

розчині NaCl та його зносостійкість при сухому терті. Найвищі показники 

зареєстровані для композитного покриття, яке містило частинки Al2O3. 

Ключові слова: ультразвукова ударна обробка, композитні шари, порош-
ки оксидів/нітридів, покриття, жаростійкість, корозія, зносостійкість. 

Modification of the surface layer of VT6 titanium alloy by ultrasonic impact 

treatment (UIT) with addition of α-Si3N4, β-Si3N4 and Al2O3 powders in the 

deformation zone is performed. As shown by means of X-ray phase analysis 

and scanning electron microscopy, the surface layers of composite are formed 

during severe plastic deformation induced by UIT. High-temperature oxida-
tion of composite layers leads to the formation of continuous coatings. As 

shown by the gravimetric analysis of samples during the cyclic high-
temperature oxidation in the air (20 cycles for 5 hours at a temperature of 

650°С), the heat resistance of the modified surface of titanium alloy VT6 is 

increased. The highest heat resistance is observed for composite coating con-
tained β-Si3N4 particles. The UIT-synthesis of composite layers/coatings in-
creases corrosion resistance of VT6 alloy in 3.5% NaCl aqueous solution and 

its wear resistance at dry friction. The highest rates are registered for com-
posite coating contained Al2O3 particles. 

Key words: ultrasonic impact treatment, composite layers, oxide/nitride 

powders, coating, heat resistance, corrosion, wear resistance. 

Проведена модификация поверхностного слоя титанового сплава ВТ6 

ультразвуковой ударной обработкой (УЗУО) с добавлением в деформаци-
онную зону порошков α-Si3N4, β-Si3N4 и Al2O3. Методами рентгенострук-
турного фазового анализа и растровой электронной микроскопии показа-
но, что при интенсивной пластической деформации в течение УЗУО фор-
мируются композитные поверхностные слои. Высокотемпературное 

окисление композитных слоёв ведёт к формированию сплошных покры-
тий. Данные гравиметрического анализа образцов в течение циклическо-
го высокотемпературного окисления на воздухе (20 циклов по 5 часов при 

температуре 650°С) показали, что жаростойкость поверхности титанового 

сплава ВТ6 повышается. Самая высокая жаростойкость зафиксирована 

для композитного покрытия, которое содержало частицы β-Si3N4. УЗУО-
синтез композитных слоёв/покрытий повышает коррозионную стойкость 

сплава ВТ6 в 3,5% водном растворе NaCl и его износостойкость при сухом 

трении. Самые высокие показатели зарегистрированы для композитного 

покрытия, которое содержало частицы Al2O3. 

Ключевые слова: ультразвуковая ударная обработка, композитные слои, 

порошки оксидов/нитридов, покрытия, жаростойкость, коррозия, изно-
состойкость. 

(Отримано 2 жовтня 2018 р.; остаточн. варіант — 12 травня 2019 р.) 
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1. ВСТУП 

На сьогодні титанові сплави є найпоширенішими конструкційними 

матеріалами, які використовуються у багатьох галузях промисло-
вості, наприклад, сплав ВТ6 (Grade5) отримав широке практичне 

використання у виробництві авіаційної та газотурбінної техніки. 
Висока питома міцність, добра зварюваність [1], можливість роботи 

у різних природних умовах: атмосфері, ґрунті, прісній чи морській 

воді [2], корозійна стійкість, яка набагато перевищує корозійну 

стійкість нержавіючих сталей [3, 4] — це ті основні характеристи-
ки, які виділяють титанові сплави серед інших. 
 Однак основною проблемою використання титанових сплавів, 
зокрема і сплаву ВТ6, залишається незадовільна жаростійкість, 
яка обмежує значення робочої температури в інтервалі 350–450°С 

[5]. Підвищення жаростійких властивостей цих сплавів здійсню-
ється нанесенням захисних покриттів, які умовно поділяються на 

дифузійно та конденсаційно синтезовані. 
 У процесі синтезу та подальшого відпалу дифузійних покриттів 

відбувається взаємна дифузія між елементами матеріалу-основи 

(Ti — у випадку сплаву ВТ6) та матеріалу, що осаджується на пове-
рхню останнього. 
 Особливістю конденсаційних захисних покриттів є наявність яс-
краво вираженої перехідної області між осаджуваним матеріалом 

та матрицею. В цілому методи осадження конденсаційних захис-
них покриттів набули більшої поширеності, ніж дифузійні, внаслі-
док можливості кращого керування їх фізико-хімічними та фізико-
механічними властивостями, у тому числі завдяки синтезу багато-
шарових, комбінованих та композитних шарів [6]. 
 Слід зазначити, що широкого використання для модифікації 
властивостей поверхні титанових сплавів набули методи вакуумно-
го іонно-плазмового напилення [7, 8]. 
 Не менш актуальним на сьогодні вважається підхід, заснований 

на використанні методів інтенсивної пластичної деформації (ІПД), 
який дозволяє синтезувати високоміцні композиційні покриття, 
зокрема шляхом втілення армуючих частинок в поверхневі шари 

матеріалу матриці [9]. Методи ІПД мають ряд суттєвих переваг і 
більш просту технічну реалізацію, оскільки по-перше, надають 

можливість зміцнювати вже готові деталі та вироби; по-друге, од-
ночасно із формуванням композиційного покриття забезпечують 

деформаційне зміцнення матеріалу матриці [10]; по-третє, запобі-
гають суттєвому нагріванню зразка та гальмують перебіг релакса-
ційних процесів. І нарешті, еволюція структури (наноструктуру-
вання) поверхневих шарів матеріалу є найбільш ефективним засо-
бом для покращення експлуатаційних властивостей [11–13]. 
 Для модифікації поверхневих властивостей титанових сплавів 
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[14–19] та формування нанокомпозиційних покриттів останнім ча-
сом з успіхом використовується технологія УЗУО. Так у роботі [20] 

УЗУО модифікацію поверхневого шару титанового стопу ВТ6 про-
ведено із додаванням у деформаційну зону порошків Al2O3, Cr2O3 та 

їх суміші. Показано, що за умов інтенсивної пластичної деформації 
впродовж УЗУО формуються композитні поверхневі шари, мікрот-
вердість яких вдвічі вища, ніж у матричного стопу. За даними ґра-
віметричної аналізи зразків в проміжках циклічного високотемпе-
ратурного окиснення на повітрі (20 п’ятигодинних циклів за тем-
ператури 550°С) зроблено висновок про залежність жаростійкості 
від різниці коефіцієнтів термічного розширення (КТР) компонентів 

композитного покриття. Найвища жаростійкість зафіксована для 

композитного покриття, насиченого частинками Al2O3, КТР якого 

близький до значення КТР матричного стопу ВТ6. Це запобігає 

руйнуванню композитного покриття в процесі циклічного нагрі-
вання–охолодження. 
 Метою даної роботи є синтез композитних покриттів шляхом 

ультразвукової ударної обробки сплаву ВТ6 із додаванням у зону 

інтенсивної пластичної деформації порошків нітриду кремнію різ-
них модифікацій — α-Si3N4 та β-Si3N4 — та порівняльний аналіз їх 

властивостей з покриттями, насиченими частинками оксиду алю-
мінію Al2O3. 

2. МЕТОДИКА ЕКСПЕРИМЕНТУ 

Хімічний склад промислового сплаву ВТ6, методика виготовлення 

зразків та їх попередньої термічної обробки з наступною ультразву-
ковою ударною обробкою (УЗУО) поверхні повністю відповідають 

тим, що докладно висвітлені в [20]. 
 Формування покриттів на поверхні стопу ВТ6 відбувалось впро-
довж УЗУО з одночасним додаванням у зону деформаційної дії про-
міжного ударного елементу порошків Al2O3, α-Si3N4 та β-Si3N4 за 

схемою, описаною в [20]. Поверхня зразка, розміщеного у заглиб-
ленні масивної станини, покривалась шаром зміцнюючого порошку 

та зазнавала інтенсивної пластичної деформації з проникненням 

порошинок у поверхневий шар. Тривалість УЗУО становила 2,5 

хвилин з кожного боку в дискретному режимі, тобто 5 циклів обро-
бки тривалістю 30 с із повторною подачею порошку до зони оброб-
ки. По суті ударна дія, що спричиняла проникнення порошку в по-
верхневі шари, відбувалась одразу з обох боків зразка за рахунок 

ударної дії проміжного ударного елементу і з боку масивної стани-
ни, оскільки порошок мав можливість заповнювати заглиблення 

під зразком впродовж УЗУО. 
 Деякі характеристики порошків, використаних для формування 

композитних шарів, наведено в табл. 1 разом з даними щодо мож-
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ливих продуктів окиснення матричного стопу (оксидів алюмінію та 

титану). Розмір вихідних порошинок Al2O3 характеризувався дово-
лі значним розкидом по фракціях — 20–120 мкм. Діапазон розмірів 

порошинок α-Si3N4 та β-Si3N4 був знано меншим і становив відпові-
дно 0,3–4 мкм і 0,5–20 мкм. Низькі значення коефіцієнту тріщино-
стійкості К1С (табл. 1) сприяють суттєвому подрібненню зміцнюю-
чих порошинок в процесі інтенсивної пластичної деформації за 

умов УЗУО [20, 21]. У нашому випадку, цей процес найбільш помі-
тний у випадку порошків Al2O3 і β-Si3N4. 
 Для дослідження мікроструктури поверхні та поперечного пере-
різу, доріжок тертя та вихідних порошків використовувався раст-
ровий електронний мікроскоп TESCAN Mira 3 LMU обладнаний 

енергодисперсійним мікроаналізатором OXFORD X-MAX. В режи-
мі реєстрації зображення поверхні зразків прискорююча напруга 

становила 30 кВ. 
 Рентгенівський аналіз проведено з використанням дифрактомет-
ра RigakuUltima IV у мідному випромінюванні (схема фокусування 

за Брегом–Брентано, інтервал кутів 2Θ = 10°–120°, крок реєстрації 
— 0,04°, час витримки в точці — 2 с). 
 Для дослідження жаростійких властивостей титанового сплаву 

ВТ6 після УЗУО в присутності порошків Al2O3, α-Si3N4 та β-Si3N4 

проведено гравіметричний аналіз. Після попереднього промивання, 
висушування та зважування на аналітичних терезах, зразки зазна-
вали термічної обробки на повітрі за температури 650°С сумарною 

тривалістю 50 годин в режимі термоциклювання (нагрівання до те-
мператури 650°С зі швидкістю 9°С за хвилину — ізотермічна ви-
тримка 5 годин — охолодження). Охолодження проводилось з піч-

ТАБЛИЦЯ 1. Властивості використаних матеріалів [22–25]. 

TABLE 1. Properties of used materials [22–25]. 

Матеріал 
Мікро-

твердість 
HV, ГПа 

Коефіцієнт 

тріщиностій-
кості К1С, 
МПа/м1/2 

Параметри 

ґратки, Å 
Коефіцієнт 

термічного 

розширен-
ня, (10−6) до 

100°С, К
−1 

Тип ґратки 

а с 

ВТ6 ∼2,9 300 2,96 4,7 8,4 
Гексагональна 

щільно упакована 

ТіO2 (анатаз) ∼7 3,5–5 3.785 9.514 8,2 Тетрагональна 

ТіO2 (рутил) ∼9 2,4–3,3 4,584 2,953 8,2 Тетрагональна 

Al2O3 ∼20 2,8–3,9 4,758 12,99 8,5 Тригональна 

α-Si3N4 ∼15 4,9–5,5 7,765 5,62 3,4 Тригональна 

β-Si3N4 ∼14 5,4–6,1 7,606 2,91 3,4 Гексагональна 
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чю (швидкість ∼1°С/с). Після кожного циклу проводився ґравімет-
ричний аналіз із точністю ±0,5 мг. Висновки щодо рівня жаростій-
кості матеріалу робилися за зміною маси зразків після кожного ци-
клу «нагрівання–витримка–охолодження» у порівнянні з поперед-
нім вимірюванням. 
 Корозійні дослідження проведено у 3,5% водному розчині NaCl 
за стандартною трьохелектродною схемою з використанням кало-
мельного та платинового електродів [26]. 
 Зносостійкість зразків після УЗУО та подальшого термічного 

впливу досліджувалася на автоматизованому трибологічному ком-
плексі АТКД [21, 27] при сухому терті за умов зворотно-посту-
пального руху напівсферичного індентора, виготовленого із оксиду 

алюмінію (діаметром 8 мм та твердістю 15,5 ГПа). Умови випробу-
вань імітують однокристальний абразив, тобто умови експлуатації 
(наприклад, турбінних лопаток). Довжина доріжки тертя складала 

4 мм. Навантаження на індентор складало 20 Н, частота його зворо-
тно-поступального руху та швидкість ковзання — 1 Гц і 0,013 м/с 

відповідно. Величина зносостійкості визначалася за глибиною до-
ріжок зношування, які вимірювалися P-201-профілограф-профіло-
метром. 

3 РЕЗУЛЬТАТИ ТА ОБГОВОРЕННЯ 

На рисунку 1 наведено РЕМ-зображення поверхні вихідного та від-
паленого зразків сплаву ВТ6, які не піддавалися УЗУО (рис. 1, а, б), 
а також поверхні зразків після модифікації УЗУО з додаванням рі-
зних порошків (рис. 1, в, д, ж) та після циклічного окиснення впро-
довж 50 годин за температури 650°С (рис. 1, г, е, з). 
 Після відпалу вихідного зразка стопу ВТ6 спостерігається поява 

шаруватих структур, які скоріш за все є сукупністю оксидних плі-
вок Al та Ti. Згідно з роботою [26], в процесі високотемпературного 

окиснення стопу Ti–6Al–4V шар Al2O3 має тенденцію розташовува-
тися на поверхні, а шар ТіО2 — під ним. У нашому випадку, процес 

формування оксидних прошарків відбувається нерівномірно, що 

простежується на РЕМ зображеннях окисненої поверхні у вигляді 
смуг різного контрасту (див. вкладку на рис. 1, б). 
 РЕМ-зображення поверхні зразків після УЗУО із використанням 

порошку Al2O3 та подальшого відпалу (рис. 1, в, г) свідчать про зна-
чно меншу нерівномірність модифікованого шару/покриття. У 

цьому випадку смугаста морфологія не проявляється і на поверхні 
видно рівномірно розподілені глобулярні області різного контрасту, 
які напевно є наслідком втілення за умов УЗУО порошинок Al2O3. 
Наявні дефекти композитного шару (вкладка на рис. 1, в) майже 

повністю нівелюються впродовж формування суцільного компози-
тного покриття за умов відпалу (вкладка на рис. 1, г). 
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 Спостерігається значне зростання шорсткості порівняно із необ-
робленим зразком. Можна припустити, що на поверхні сплаву ВТ6 

утворюється покриття Al2O3, причому в процесі УЗУО порошинки 

Al2O3 значно подрібнюються (внаслідок високої крихкості даного 

порошку) до розмірів ∼200–500 нм, тому отримане покриття можна 

 

Рис. 1. Морфологія поверхні сплаву ВТ6 у вихідному стані (а) та після від-
палу за температури 650°С (б), а також після УЗУО ініційованого форму-
вання композитних шарів (в, д, ж) і їх відпалу за 650°С (г, е, з) із викорис-
танням Al2O3 (в, г), α-Si3N4 (д, е) та β-Si3N4 (ж, з). 

Fig. 1. Morphology of the surface of VT6 alloy in the initial (a) state and after 

annealing at 650°С (б), and also after the UIT-induced formation of the com-
posite layers modified layers (в, д, ж) and their annealing at 650°С (г, е, з) 
with reinforcement by Al2O3 (в, г), α-Si3N4 (д, е) and β-Si3N4 (ж, з). 
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віднести до наноструктурованих. В процесі відпалу шорсткість по-
криття та кількість поверхневих дефектів суттєво зменшуються 

порівняно із невідпаленим зразком, що пояснюється перебігом ди-
фузійних процесів та взаємодією синтезованого покриття з матрич-
ним сплавом за високих температур. 
 Результати енергодисперсійного рентгенівського аналізу хіміч-
ного складу поверхні зразків після УЗУО із використанням Al2O3 

(табл. 2) свідчать про значне збільшення кількості Al та кисню при 

зменшенні кількості складових матричного сплаву (Ті та V), що пі-
дтверджує утворення відповідного оксидного покриття. 
 Характер морфологічних змін поверхні зразків ВТ6 після УЗУО 

із використанням порошків α-Si3N4 і β-Si3N4 (рис. 1, д, ж) та пода-
льшого відпалу при 650°С (рис. 1 е, з) в основному схожий до попе-
реднього випадку. РЕМ-зображення поверхні зразків свідчать про 

формування впродовж УЗУО композитних шарів із доволі рівномі-
рно розподіленими зміцнюючими порошинками (вкладки на рис. 1, 
д, ж). Дещо підвищена після УЗУО шорсткість поверхні невідпале-
них зразків суттєво зменшується після відпалу, що пояснюється 

перебігом дифузійних процесів та взаємодією (спіканням) компо-
нентів синтезованого покриття та титанової матриці за високих те-
мператур. Наявність кремнію та азоту підтверджена даними хіміч-
ного аналізу (табл. 2), дозволяє припустити, що на поверхні титано-
вого сплаву ВТ6 утворюються покриття α-Si3N4 та β-Si3N4. Причому 

в процесі УЗУО порошинки β-Si3N4 також подрібнюються до розмі-
рів ∼0,3–2,5 мкм, хоча й не так суттєво, як у випадку Al2O3, внаслі-
док меншої крихкості даного порошку. Що стосується порошинок 

α-Si3N4, то вони подрібнюються в середньому лише вдвічі (∼0,2–2 

мкм). Після відпалу покриттів з нітридом кремнію на поверхні де-
інде фіксуються темні області (рис. 1, е, з) із підвищеною концент-

ТАБЛИЦЯ 2. Хімічний склад поверхневих шарів (%, ваг.). 

TABLE 2. Chemical compositions of surface layers (% wt.). 

Назва/елемент C N O Al Si Ti V Fe 

ВТ6 3,65 – – 5,87 – 85,95 4,53 – 

ВТ6 + 650°С 5,97 – 18,41 4,8 – 68,06 2,76 – 

Al2O3 7,25 – 44,55 33,32 – 13,93 – – 

Al2O3 + 650°С 15,24 – 41,7 34,89 – 4,91 – 2,69 

α-Si3N4 8,21 37,3 8,03 0,44 42,39 1,63 – 2,04 

α-Si3N4 + 650°С 25,24 24,49 13,33 0,72 32,25 2,24 – 1,24 

β-Si3N4 7,47 25,42 13,07 0,93 34,41 11,38 – 7,61 

β-Si3N4 + 650°С 33,99 11 23,96 1,93 16,17 13,1 0,81 8,0 
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рацією C та O, у яких вміст азоту значно менший (табл. 2). Важли-
во, що усі сформовані композитні покриття після окиснення не міс-
тять тріщин. 
 Після УЗУО із використанням порошку α-Si3N4 кількість Si 
(42,4%) практично відповідає стехіометричному складу (42,8%), а 

концентрація азоту (37,3%) є дещо меншою у зв’язку із насиченням 

поверхневого шару киснем та вуглецем. При використанні порош-
ку β-Si3N4 як до, так і після відпалу процеси окиснення відбувають-
ся більш інтенсивно, ніж при застосуванні α-Si3N4. Звертає на себе 

увагу підвищена кількість заліза у поверхневому шарі стопу ВТ6, 
зміцненого частинками β-Si3N4, яке напевно більш інтенсивно пот-
рапляє у нього впродовж УЗУО з проміжного ударного елемента у 

зв’язку із прискореним зношуванням, яке майже не відбувається у 

випадку застосування порошків надто великих (Al2O3) та надто ма-
лих (α-Si3N4) розмірів. 
 Рентгенівський дифракційний аналіз поверхні сплаву ВТ6 після 

відпалу за температури 650°С (рис. 2, а) фіксує наявність дифрак-
ційних максимумів α-Ті та рефлексів оксиду титану TiO2 малої ін-
тенсивності, що додатково до даних енергодисперсійного рентгенів-
ського аналізу хімічного складу (табл. 2) підтверджує утворення 

оксидної плівки впродовж термічної обробки. У той же час рефлек-
сів оксиду алюмінію Al2O3 не спостерігається, що узгоджується з 

припущенням щодо відшарування поверхневих оксидних плівок 

алюмінію під час охолодження в процесі циклічної термічної ви-
тримки. 
 Покриття, синтезовані УЗУО з додаванням порошку Al2O3, згідно 

рентгенівського аналізу після відпалу містять дифракційні макси-
муми від титанової матриці, а також від оксиду алюмінію Al2O3 

(рис. 2, б). Можлива також наявність незначної кількості складного 

оксиду Al2TiO5, кутові положення рефлексів якого переважно збі-
гаються з рефлексами інших більш вірогідних фаз. Ці дані підтвер-
джують формування в процесі УЗУО композитного шару та утво-
рення щільного захисного покриття Al2O3 після відпалу за темпера-
тури 650°С. 
 Рентгенівські дифрактограми, отримані від зразків сплаву ВТ6 

після УЗУО з використанням порошків α-Si3N4 (рис. 2, в) та β-Si3N4 

(рис. 2, г) після відпалу за температури 650°С, фіксують наявність 

Ti, різних модифікацій нітриду Si3N4, а також невелику кількість 

оксиду титану (∼1%). Можна також віднайти сліди оксиду алюмі-
нію, кількість якого ще менша. Тобто захисне покриття складу 

Si3N4 є термічно стабільним, а утворення оксидів титану (алюмінію) 
можливе в основному на межі розділу між матричним сплавом і 
втіленими порошинками завдяки проникненню кисню. 
 Вигляд поперечних перерізів оброблених зразків до та після від-
палу представлено на рис. 3. У процесі УЗУО із використанням по-
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рошку Al2O3 (рис. 3, а) на поверхні сплаву ВТ6 формується захис-
ний композитний шар із частинками відповідного порошку, розта-
шованими у матричному сплаві. Синтезований шар характеризу-
ється незначними відхиленнями рівномірності та товщини (∼16–24 

мкм).  

 В процесі відпалу (рис. 3, б) синтезоване покриття потоншується 

до товщини ∼8 мкм, тобто приблизно вдвічі, що може бути 

пов’язано із відшаруванням частини оксидного покриття під впли-
вом напружень, які виникають в процесі відпалу та частково із ме-
ханічним викришуванням в процесі виготовлення зразків. Подіб-
ними розмірними параметрами характеризується і композитний 

 

      а         б 

 

      в         г 

Рис. 2. Дифрактограми зразків ВТ6 у вихідному стані (а) та з модифікова-
ними УЗУО шарами зміцненими Al2O3 (б), α-Si3N4 (в) та β-Si3N4 (г) після 

відпалу за температури 650°С. 

Fig. 2. Diffraction patterns of VT6 samples in the initial state (a) and with the 

UIT-modified layers reinforced by Al2O3 (б), α-Si3N4 (в) and β-Si3N4 (г) after 

annealing at temperature of 650°С. 
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шар, синтезований з порошком β-Si3N4 (рис. 3, д). Для нього спосте-
рігаються мінімальні коливання рівномірності покриття та його 

товщини (∼15–19 мкм), а після відпалу (рис. 3, е) відбувається його 

незначне потоншення (до ∼9–14 мкм). 
 При використанні порошку α-Si3N4 (рис. 3, в) синтезується шар 

дещо меншої товщини (∼6–10 мкм), який також характеризується 

незначними відхиленнями рівномірності та товщини, але в процесі 
подальшого відпалу (рис. 3, г) синтезоване покриття майже не по-
тоншується (∼6–8 мкм). В усіх випадках синтезовані покриття ма-
ють високу суцільність, що свідчить про задовільну адгезію порош-
ків із титановою матрицею ВТ6. Уточнення товщини синтезованих 

методом УЗУО покриттів проведено шляхом аналізу відповідних 

електронно-мікроскопічних зображень за допомогою програмного 

пакету типу Gwyddion. В таблиці 3 наведено розраховані значення 

товщини покриттів до та після термічного відпалу зразків. 
 Аналіз цих результатів показав, що всі покриття потоншуються в 

процесі термічної витримки, однак з використанням порошків ніт-

 

        а            в     д 

 

       б            г      е 

Рис. 3. Поперечний переріз сплаву ВТ6: після УЗУО (а, в, д) та УЗУО з по-
дальшим відпалом за температури 650°С (б, г, е) із використанням Al2O3 

(а, б), α-Si3N4 (в, г), β-Si3N4 (д, е). 

Fig. 3. Cross-sections of VT6 alloy after UIT (а, в, д) and after UIT followed by 

annealing at temperature of 650°С (б, г, е) with reinforcement by Al2O3 (а, б), 

α-Si3N4 (в, г), β-Si3N4 (д, е). 
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риду кремнію досягається кращий результат. Цей результат дозво-
ляє стверджувати, що для забезпечення високих жаростійких ха-
рактеристик сформованого композитного покриття крім важливос-
ті близьких значень КТР використовуваних складових композит-
ного шару (КТР матричного сплаву ВТ6 та КТР зміцнюючих поро-
шків), як у випадку Al2O3 (табл. 1), що було показано у [20], є дода-
ткові фактори. Для пояснення отриманих даних напевно також 

слід враховувати і розмір, і тріщиностійкість вихідних порошків, 
які впливають на процеси їх втілення та подрібнення впродовж ін-
тенсивної пластичної деформації поверхні матричного сплаву за 

умов багатократного ударного навантаження (УЗУО). Формування 

тріщин у втілених порошинках впродовж УЗУО, як у випадку за-
стосування порошків β-Si3N4 і Al2O3, може призводити до їх полег-
шеного викришування за подальшого циклічного нагріван-
ня/охолодження та, як наслідок, до зменшення товщини сформо-
ваних покриттів. В той же час, оскільки порошинки α-Si3N4 мають 

КТР, менший ніж КТР матричного сплаву, то при нагріванні пове-
рхні вони будуть утримуватися у матриці термічними напружен-
нями стиснення, що виникатимуть за рахунок її швидшого розши-
рення з ростом температури у порівнянні з частинками α-Si3N4, або 

β-Si3N4. 
 Результати гравіметричних досліджень зразків титанового спла-
ву ВТ6 у вихідному стані та після модифікації поверхні за умов 

УЗУО з додаванням порошків Al2O3, α-Si3N4 і β-Si3N4 після десяти 

циклів нагрівання/витримки/охолодження наведено на рис. 4, а. 
Величини, що характеризують зміну маси (зростання маси під час 

окиснення та її втрата за рахунок відшарування оксидів під час 

охолодження) нормалізовано до площі поверхні зразків. Видно, що 

враховуючи загальну втрату маси всі сформовані композитні пок-
риття суттєво покращують жаростійкість стопу ВТ6 за досліджено-
го термічного впливу. На відміну від необробленого зразка ВТ6, 
зміна маси зразків з покриттями із Al2O3 та різними модифікаціями 

нітриду кремнію за умов циклічного нагрівання–охолодження є 

значно меншою. 

ТАБЛИЦЯ 3. Товщина синтезованих покриттів. 

TABLE 3. Thickness of synthesized coatings. 

Використаний 

порошок 
Товщина покриття, мкм Зміна товщини 

покриття, мкм 
Зміна товщини 

покриття, % До відпалу Після відпалу 

Al2O3 20 8 12 60 

α-Si3N4 9 7 2 22 

β-Si3N4 16 12 4 25 
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 Разом з тим, слід зазначити, що втрата маси відбувається нерів-
номірно (рис. 4, б). Загалом, за умов нагрівання та витримки за ви-
сокої температури маса зразка зростає за рахунок утворення оксид-
них шарів, в той час як впродовж охолодження маса зразка пере-
важно зменшується у зв’язку із відшаруванням частини утворених 

оксидів, спричиненим нерівномірною зміною геометричних розмі-
рів складових системи «композитне покриття/основа» та терміч-
ними напруженнями в ній. На рисунку 4, б показані експеримента-
льні дані (1, 3) та теоретичні криві (2, 4) зміни маси зразків сплаву 

ВТ6 у вихідному стані (1, 2) та з композитним шаром, зміцненим α-
Si3N4 (3, 4). 
 Теоретично зростання маси зразків за умов неперервного окис-
нення відбувається за параболічним законом [20, 28] (штрих-
пунктирні криві 2, 4 на рис. 4). Однак, під час охолодження частина 

оксидних шарів може відлущуватися, а під час наступного нагрі-
вання знову наростати, що показано штриховими лініями прогно-
зованої зміни маси впродовж окремих циклів нагрівання/охо-
лодження (2′ і 4′). При цьому процес руйнування утворених оксид-
них шарів може залежати і від їх товщини, що пов’язано зі співвід-
ношенням між термічними напруженнями та напруженням руйну-

 

         а           б 

Рис. 4. Загальна втрата маси (a) та кінетика зміни маси зразків з часом 

термоциклювання (б) після 50 годин циклічного нагрівання/витрим-
ки/охолодження. Експериментальні дані (1, 3) та теоретичні криві (2, 4) 
зміни маси зразків сплаву ВТ6 у вихідному стані (1, 2) та з композитним 

шаром, зміцненим α-Si3N4 (3, 4). 

Fig. 4. Total mass loss (а) and kinetics of sample mass changes with time of 

thermocycling (б) after 50 cycles of heating/holding/cooling. Experimental 
data (1, 3) and theoretical curves (2, 4) of the mass change of the alloy VT6 

samples in the initial state (1, 2) and with a composite layer reinforced by α-
Si3N4 (3, 4). 
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вання. Ефект циклічної втрати маси може бути пов’язаний із меха-
нічним викришуванням порошинок в процесі виготовлення дослід-
них зразків, слабкою хімічною взаємодією порошинок оксидів та 

нітридів із матрицею ВТ6 та між собою, а також внаслідок відколю-
вання частини покриття за рахунок виникнення напружень, що 

з’являються в матеріалі в процесі відпалу, як результат відмінності 
лінійних коефіцієнтів термічного розширення покриттів і титано-
вої матриці та відмінності періодів і типу ґратки. 
 Ще одним параметром, який опосередковано характеризує дов-
говічність матеріалу за умов високотемпературного окиснення, 
може бути загальна різниця між приростом маси вихідного зразка 

ВТ6 та її втратою за рахунок відлущення оксидних плівок. Для ви-
хідного сплаву ВТ6 вона становить 28 мг, а для інших зразків — 17 

мг (Al2O3), 14 мг (α-Si3N4) та 10 мг (β-Si3N4). Таким чином спостері-
гається суттєве покращення жаростійких властивостей титанового 

сплаву ВТ6 після УЗУО із використанням порошків (у 1,6 разів для 

Al2O3, у 2 рази для α-Si3N4 та практично втричі для β-Si3N4). 
 Найбільш ефективне підвищення жаростійких властивостей за-
безпечує покриття, синтезоване методом УЗУО із використанням 

порошку β-Si3N4, оскільки дана сполука має однаковий тип криста-
лічної ґратки з матрицею (гексагональна) та близькі значення пері-
одів ґратки (aTi = 2,951 Å та сβ-Si3N4 = 2,909 Å). Також нітрид β-Si3N4 

має високу стійкість до теплових ударів, що забезпечує низький рі-
вень термічних напружень в процесі термоциклювання. 
 Важливою характеристикою матеріалу з точки зору його довго-
вічності є корозійна стійкість, оскільки формування корозійних 

пошкоджень поверхні може спричиняти концентрацію напружень 

за умов циклічного навантаження та, як наслідок, викликати пе-
редчасне руйнування. УЗУО-синтез композитного шару із порош-
ком Al2O3 сприяє найбільш суттєвому зміщенню потенціалу корозії 
поверхні сплаву ВТ6 в бік менш негативних величин і зменшенню 

струму корозії (рис. 5, крива 2) порівняно з необробленим зразком 

(рис. 5, крива 1), тобто сприяє підвищенню корозійної стійкості. 

Позитивний вплив також має і формування композитних шарів із 

частинками нітридів кремнію (незалежно від його α/β модифіка-
ції), хоча з огляду на зміну потенціалу/струму корозії поверхні 
сплаву ВТ6 його корозійна стійкість при цьому дещо менша. 
 Слід зазначити, що корозійна стійкість композитних покриттів, 
сформованих після відпалу, дещо вища у порівнянні з показниками 

деформованих УЗУО композитних шарів (на рисунку не показано). 
Це може бути пов’язане з формуванням суцільного оксидного шару 

за рахунок окиснення матричного сплаву з утворенням на поверхні 
оксидів алюмінію та титану, а також їх спіканням з частинками 

Al2O3 чи Si3N4, втіленими у матричний сплав під час УЗУО. Очевид-
но, що щільність композитного покриття з Al2O3 вища, оскільки 
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втілені частинки Al2O3 можуть слугувати зародками формування 

суцільного покриття, що відіграють важливу роль для перебігу ди-
фузійних процесів під впливом високих температур. Формування 

однофазного покриття Al2O3 сприяє підвищеній корозійній стійкос-
ті завдяки усуненню можливості формування мікрогальванічних 

елементів між різними фазами, як у випадку необробленого матри-
чного сплаву ВТ6 і навіть композитних покриттів Si3N4 + ТіО2 + 

+ Al2O3 [12]. 
 Враховуючи умови можливої експлуатації отриманих матеріалів 

(наприклад, турбінних лопаток), важливою характеристикою ком-
позитних покриттів є їх зносостійкість за умов сухого тертя. Ре-
зультати, отримані під час випробувань на зносостійкість, наведено 

на рис. 6. Огляд контртіла після випробувань показав залишки ма-
тричного матеріалу, що спостерігались у більшості випадків, крім 

термообробленого композитного покриття із частинками Al2O3. Ри-
сунок 6, а демонструє площу області контакту, що виникає на 

контртілі після випробувань за рахунок налипання матеріалу зраз-
ка. 
 Найкращі показники опору зношуванню спостерігаються для 

зразка з покриттям, сформованим після відпалу композитного ша-

 

Рис. 5. Залежності потенціалу корозії від густини струму після відпалу за 

650°С зразків ВТ6 у вихідному стані (1) та з модифікованими УЗУО шара-
ми із використанням Al2O3 (2), α-Si3N4 (3) та β-Si3N4 (4). 

Fig. 5. Dependences of corrosion potential on corrosion current density regis-
tered after annealing at 650°С for VT6 specimens in the initial state (1) and 

with the UIT-modified layers reinforced by Al2O3 (2), α-Si3N4 (3) and β-Si3N4 

(4). 
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ру з втіленими частинками Al2O3 (рис. 6, б), величина зношування 

якого співвідносна з шорсткістю поверхні, тобто руйнувань зазнали 

лише виступи мікрорельєфу. Також при цьому не було виявлено 

області контакту на контртілі Al2O3 (рис. 6, а). Також для цього ви-
падку зареєстровано найнижче значення коефіцієнта тертя (рис. 6, 
в). Всі інші зразки були зношені до значень 12–20 мкм при доволі 
високих значеннях сили тертя (Ff = 10–20 Н) (рис. 6, в). 

4 ВИСНОВКИ 

1. Доведено можливість підвищення жаростійкості титанового 

сплаву ВТ6 ультразвуковою ударною обробкою його поверхні із до-
даванням порошків Al2O3, α-Si3N4 та β-Si3N4. Найбільш суттєвий 

ефект за даними гравіметричного аналізу досягається при викорис-
танні порошку β-Si3N4 — втрата маси після циклічного відпалу (на-
грівання–витримка 5 годин – охолодження) за температури 650°С 

сумарною тривалістю 50 годин зменшується практично втричі по-
рівняно із вихідним зразком сплаву ВТ6 — з 28 мг до 10 мг. 
2. Підтверджено, що захисні покриття синтезовані шляхом ультра-
звукової ударної обробки поверхні титанового сплаву ВТ6 із вико-
ристанням порошків Al2O3, α-Si3N4 та β-Si3N4 мають відповідний 

 
 

 

Рис. 6. Порівняння площі контакту 

на контртілі (Al2O3) після випробу-
вань зразків (а), показників сили 

тертя впродовж експерименту (б) та 

величини зношування (в) зразків 

ВТ6 з різними поверхневими шара-
ми/покриттями. 

Fig. 6. Comparison of the contact are-
as on counter-body (Al2O3) after test-
ing of samples (a), friction force (б) 
and wear (в) magnitudes of VT6 sam-
ples with different surface lay-
ers/coatings. 
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фазовий та хімічний склад, тобто складаються із подрібнених та 

ущільнених порошків, зчеплених з матрицею. 
3. Товщина синтезованих покриттів до відпалу становить 20 мкм у 

випадку використання Al2O3 та 9 мкм і 16 мкм у випадку викорис-
тання α- та β-модифікацій Si3N4 відповідно. УЗУО-синтез компози-
тного шару з порошків різних модифікацій Si3N4 сприяє суттєвому 

підвищенню корозійної стійкості поверхні сплаву ВТ6 порівняно з 

необробленим зразком: потенціал корозії зростає з −0,45 В до −0,3 

В. Відпал зразка ВТ6 із сформованим композитним шаром Al2O3 до-
датково найбільше покращує електрохімічні характеристики пове-
рхні сплаву ВТ6 — потенціал корозії досягає значення −0,2 В. 
4. Доведено, що ультразвукова ударна обробка із використанням 

різних модифікацій Si3N4 та Al2O3 сприяє покращенню зносостій-
ких властивостей титанового сплаву ВТ6. Композитні покриття з 

частинками Si3N4 демонструють вищу на 10–15% зносостійкість, 
тоді як покриття з Al2O3 забезпечує підвищення зносостійкості на 

порядок величини. 
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