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Òèòàíîâûå ñïëàâû øèðîêî ïðèìåíÿþò â êà÷åñòâå ìàòåðèàëîâ äëÿ ýëåìåíòîâ ÿäåðíûõ

ýíåðãåòè÷åñêèõ óñòàíîâîê, ê êîòîðûì ïðåäúÿâëÿþòñÿ âûñîêèå òðåáîâàíèÿ íàäåæíîñòè.

Öåëü äàííîé ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè ðåíòãåíîäèôðàêöèîííîãî èññëåäîâàíèÿ îá-

ðàçöîâ á- è ïñåâäî-á-òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ÏÒ-3Â, ÏÒ-7Ì è ÂÒ1-0. Îáðàáîòêó ïîâåðõíîñòè

îáðàçöîâ äëÿ èñïûòàíèé ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåíòãåíîâñêîãî äèôðàêòîìåòðà Shimadzu

XRD-7000 (CuKá-èçëó÷åíèå) îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ ïîëèðîâêè (ìåõàíè÷åñêîé è ýëåêò-

ðîõèìè÷åñêîé) è õèìè÷åñêîãî òðàâëåíèÿ. Óñòàíîâëåíî, ÷òî ñïëàâû ÏÒ-3Â è ÏÒ-7Ì õàðàê-

òåðèçóþòñÿ ñìåøàííîé ñòðóêòóðîé, ñîñòîÿùåé èç á- è á+-ôàç, ïî ãðàíèöàì çåðåí êîòîðûõ

íàáëþäàåòñÿ âûäåëåíèå ñóáìèêðîííûõ ÷àñòèö â-ôàçû. Ðåçóëüòàòû ðåíòãåíîôàçîâîãî àíà-

ëèçà, êîòîðûå ñîïîñòàâëÿëè ñ äàííûìè ìåòàëëîãðàôèè è ýëåêòðîííîé ìèêðîñêîïèè, â çíà-

÷èòåëüíîé ñòåïåíè çàâèñÿò îò ñïîñîáà, êà÷åñòâà è ïðîäîëæèòåëüíîñòè îáðàáîòêè ïîâåðõ-

íîñòè. Ýëåêòðîõèìè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà è îáðàáîòêà êèñëîòîé ïðèâîäÿò ê óìåíüøåíèþ øè-

ðèíû äèôðàêöèîííûõ ìàêñèìóìîâ è áîëåå ÿâíîìó ïðîÿâëåíèþ èõ «òîíêîé» ñòðóêòóðû.

«Ðàñùåïëåíèå» îñíîâíûõ ðåíòãåíîâñêèõ ïèêîâ òèòàíà — ñëåäñòâèå òîíêîé ñòðóêòóðû ïåð-

âè÷íîãî ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ (Ká1,2-äóáëåò). Çàâèñèìîñòü îò ñïîñîáà è êà÷åñòâà ïîä-

ãîòîâêè ïîâåðõíîñòè ñíèæàåò äîñòîâåðíîñòü êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ôàçîâîãî ñîñòàâà.

Ïîýòîìó íåîáõîäèìà âåðèôèêàöèÿ ðåçóëüòàòîâ ñ ïîìîùüþ ïðÿìûõ ìåòîäèê èññëåäîâàíèÿ

ñòðóêòóðû ñïëàâîâ.
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Titanium alloys are widely used as materials for the elements of nuclear power plants, which are subject to

high reliability requirements. The goal of the study is to develop X-ray diffraction analysis of the phase

composition of á- and near-á-titanium alloys. Surface treatment of the samples of titanium alloys PT-3V,

PT-7M and VT1-0 was carried out by mechanical, electrochemical polishing and chemical etching. It is

shown that PT-3V and PT-7M alloys are characterized by a mixed structure consisting of á- and á+-phases

with precipitation of submicron particles of the â-phase along the grain boundaries. The results of X-ray

diffraction analysis of the samples obtained on an X-ray diffractometer Shimadzu XRD-7000 (CuKá radia-

tion) were compared with the data of metallography and electron microscopy. It is shown that the results

of X-ray diffraction analysis strongly depend on the method, quality and duration of the surface treatment

of the samples. Electrochemical polishing and acid treatment reduce the width of diffraction peaks and
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lead to a more pronounced manifestation of their “fine” structure thus demonstrating the presence of at

least two crystalline phases in the alloys. “Splitting” of the main X-ray peaks of titanium is a consequence

of the fine structure of primary X-ray radiation (Ká
1,2

-doublet). Presence of “fine” structure of X-ray peaks

and correlation between the intensities of different peaks appears to depend essentially on the mode and

quality of surface treatment of the titanium alloy thus reducing the reliability of quantitative analysis of

the phase composition of titanium alloys without verification of the results by direct methods of studying

alloy structure.

Keywords: titanium alloys; X-ray phase analysis; mechanical polishing; electromechanical polishing.

Ââåäåíèå

Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ê íàäåæíîñòè ÿäåðíûõ

ýíåðãåòè÷åñêèõ óñòàíîâîê (ßÝÓ), à ñîîòâåòñòâåí-

íî, è ê ýêñïëóàòàöèîííûì õàðàêòåðèñòèêàì êîí-

ñòðóêöèîííûõ ìàòåðèàëîâ, ïðèìåíÿåìûõ äëÿ èõ

èçãîòîâëåíèÿ, ïðåäúÿâëÿþòñÿ ïîâûøåííûå òðå-

áîâàíèÿ [1 – 2]. Îáåñïå÷èòü íåîáõîäèìóþ ýêñ-

ïëóàòàöèîííóþ íàäåæíîñòü òåïëîîáìåííîãî îáî-

ðóäîâàíèÿ ßÝÓ ïîçâîëÿþò òèòàíîâûå á-ñïëàâû ñ

ìàëûì (íå áîëåå 5 % îá.) ñîäåðæàíèåì ÷àñòèö

â-ôàçû, õàðàêòåðèçóþùèåñÿ ïðî÷íîñòüþ, ïëà-

ñòè÷íîñòüþ è óñòîé÷èâîñòüþ ê âûñîêèì íàãðóç-

êàì è òåìïåðàòóðàì [1 – 4].

Êîððîçèîííàÿ ñòîéêîñòü ñïëàâîâ â óñëîâèÿõ

âîçäåéñòâèÿ ïîâûøåííûõ òåìïåðàòóð è ñîëåâûõ

îòëîæåíèé (òàê íàçûâàåìîé ãîðÿ÷åé ñîëåâîé êîð-

ðîçèè) â çíà÷èòåëüíîé ñòåïåíè îïðåäåëÿåòñÿ èõ

ôàçîâûì ñîñòàâîì. Èçìåíåíèå ñòðóêòóðíî-ôàçî-

âîãî ñîñòîÿíèÿ ãðàíèö çåðåí ïðè èíòåíñèâíîé

ïëàñòè÷åñêîé äåôîðìàöèè äàåò âîçìîæíîñòü ñó-

ùåñòâåííî ïîâûñèòü ñòîéêîñòü óëüòðàìåëêîçåð-

íèñòûõ òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ê ãîðÿ÷åé ñîëåâîé

êîððîçèè è êîððîçèîííî-óñòàëîñòíîìó ðàçðóøå-

íèþ [5 – 7].

Ôàçîâûå ïðåâðàùåíèÿ â òèòàíîâûõ ñëàâàõ

ïðîõîäÿò ñ îáðàçîâàíèåì ìåòàñòàáèëüíûõ ôàç,

çíà÷èòåëüíî âëèÿþùèõ íà ñâîéñòâà ìåòàëëà.

Òàê, ïðè çàêàëêå èç â-îáëàñòè â íèçêîëåãèðîâàí-

íûõ ñïëàâàõ íàáëþäàåòñÿ ìàðòåíñèòíûé ïåðåõîä

â # á+, à â ñïëàâàõ ñ ïåðåõîäíûìè ýëåìåíòàìè —

ôîðìèðîâàíèå ìàðòåíñèòíîé á++-ôàçû [1, 8, 9].

Ìîðôîëîãè÷åñêîå ïîäîáèå á+- è á++-ôàç, îáðàçó-

þùèõñÿ â ðåçóëüòàòå ïðåâðàùåíèÿ â-ôàçû â íèç-

êîòåìïåðàòóðíóþ ìîäèôèêàöèþ òâåðäîãî ðàñ-

òâîðà íà îñíîâå á-Ti [9], òðåáóåò ïðè ìåòàëëîãðà-

ôè÷åñêèõ èñïûòàíèÿõ èñïîëüçîâàíèÿ ìåòîäîâ

ðåíòãåíîôàçîâîãî àíàëèçà (ÐÔÀ). Êðèñòàëëîãðà-

ôè÷åñêèå ïàðàìåòðû ôàç òèòàíà ïðèâåäåíû â

òàáë. 1.

Îáû÷íî ïîäãîòîâêà îáðàçöîâ äëÿ ÐÔÀ âêëþ-

÷àåò îïåðàöèè øëèôîâàíèÿ è ïîëèðîâàíèÿ. Ìå-

õàíè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà òèòàíà àëìàçíîé ïàñòîé

ñîïðîâîæäàåòñÿ èíòåíñèâíûì íàêëåïîì ïîâåðõ-

íîñòè, ÷òî ïðèâîäèò ê íåîáõîäèìîñòè ýëåêòðîëè-

òè÷åñêîé ïîëèðîâêè íà çàâåðøàþùåé ñòàäèè

ïðîáîïîäãîòîâêè. Îñîáåííîñòü àíîäíîé îáðàáîò-

êè îáðàçöà ñîñòîèò â òîì, ÷òî ïðè èñïîëüçîâàíèè

â êà÷åñòâå ýëåêòðîëèòîâ êèñëîò (HNO3, H2SO4 è

äð.) ïðîèñõîäèò áûñòðîå ïàññèâèðîâàíèå ïîâåðõ-

íîñòè, è ïðîöåññ ðàñòâîðåíèÿ ïðåêðàùàåòñÿ. Äëÿ

ýôôåêòèâíîãî àíîäíîãî ðàñòâîðåíèÿ òðåáóåòñÿ

ââîäèòü â ñîñòàâ ýëåêòðîëèòà àêòèâèðóþùèå äî-

áàâêè (íàïðèìåð, ïëàâèêîâóþ êèñëîòó), â ïðèñóò-

ñòâèè êîòîðûõ êîððîçèîííîå ðàçðóøåíèå ïàññè-

âèðîâàííîé ïîâåðõíîñòè èíòåíñèôèöèðóåòñÿ è

øëèô «ïåðåòðàâëèâàåòñÿ». ×òîáû èçáåæàòü ýòî-

ãî, âîäó â ýëåêòðîëèòå ïîëíîñòüþ èëè ÷àñòè÷íî

çàìåíÿþò íåâîäíûìè ðàñòâîðèòåëÿìè (ìåòà-

íîëîì, áåçâîäíîé óêñóñíîé êèñëîòîé è äð.) è ñíè-

æàþò ðàáî÷óþ òåìïåðàòóðó [10 – 12]. Òàêîé

ñïîñîá ïîäãîòîâêè õîðîøî çàðåêîìåíäîâàë ñåáÿ

ïðè ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèõ èññëåäîâàíè-

ÿõ, îäíàêî ýëåêòðîõèìè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà ïîâåðõ-

íîñòè ìîæåò ìåíÿòü õàðàêòåð äèôðàêöèîííîé

êàðòèíû ïðè ÐÔÀ çà ñ÷åò «àëüôèðîâàíèÿ» («á-

case-ýôôåêòà»), âîçíèêàþùåãî ïðè íàñûùåíèè

êèñëîðîäîì ïîâåðõíîñòíîãî ñëîÿ òèòàíà [13 –

15].

Öåëü ðàáîòû — ðàçðàáîòêà ìåòîäèêè ðåíò-

ãåíîäèôðàêöèîííîãî èññëåäîâàíèÿ á- è ïñåâäî-

á-òèòàíîâûõ ñïëàâîâ.

46 «Çàâîäcêàÿ ëàáîpàòîpèÿ. Äèàãíîcòèêà ìàòåpèàëîâ». 2020. Òîì 86. ¹ 9

Òàáëèöà 1. Êðèñòàëëîãðàôè÷åñêîå îïèñàíèå ôàç òèòàíà

Table 1. Structural parameters of titanium crystal phases

Ôàçà Ñèíãîíèÿ
Ïðîñòðàíñòâåííàÿ

ãðóïïà ñèììåòðèè

Ïàðàìåòðû ýëåìåíòàðíîé ÿ÷åéêè

a, Å b, Å c, Å

á-Ti Ãåêñàãîíàëüíàÿ (ÃÏÓ) P6
3
/mmc 2,90 — 4,67

á+ Ãåêñàãîíàëüíàÿ P6
3
/mmc 2,94 — 4,67

á++ Ðîìáè÷åñêàÿ Cmcm 2,996 4,98 4,65

â Êóáè÷åñêàÿ (ÎÖÊ) Im3m 3,27 — —



Ìàòåðèàëû, ìåòîäû, îáîðóäîâàíèå

Èññëåäîâàëè îáðàçöû ïðîìûøëåííûõ òèòà-

íîâûõ ñïëàâîâ ÏÒ-7Ì, ÏÒ-3Â è ÂÒ1-0, ïîëó÷åí-

íûõ ïî ñòàíäàðòíûì ðåæèìàì òåðìîäåôîðìàöè-

îííîé îáðàáîòêè. ÏÒ-7Ì è ÂÒ1-0 îòíîñÿòñÿ ê

ãðóïïå á-, ÏÒ-3Â — ïñåâäî-á-òèòàíîâûõ ñïëàâîâ.

Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ ñïëàâîâ ïðåäñòàâëåí â

òàáë. 2.

Èñïûòàíèÿ ïðîâîäèëè íà ïîâåðõíîñòè ñâåæå-

ãî ñðåçà. Ïîâåðõíîñòü ãîòîâèëè ñ èñïîëüçîâàíè-

åì ìåõàíè÷åñêîé øëèôîâêè è ïîëèðîâêè àëìàç-

íûìè ïàñòàìè ðàçëè÷íîé äèñïåðñíîñòè. Ïîñëå

îáðàáîòêè óðîâåíü øåðîõîâàòîñòè ñîñòàâëÿë ìå-

íåå 1 ìêì (àëìàçíàÿ ïàñòà 1/0). Îáðàçóþùèéñÿ

íàêëåïàííûé ñëîé óñòðàíÿëè ïðè ïîìîùè ýëåê-

òðîëèòè÷åñêîé ïîëèðîâêè â ýëåêòðîëèòå (75 %

H2SO4 + 25 % HF, íàïðÿæåíèå — 9 Â, ñèëà

òîêà — 2,5 À, ïðîäîëæèòåëüíîñòü — 30, 120 ñ).

Õèìè÷åñêîå òðàâëåíèå øëèôîâ îñóùåñòâëÿëè

êîíöåíòðèðîâàííîé ïëàâèêîâîé êèñëîòîé (ïðî-

äîëæèòåëüíîñòü — 5 ñ).

Äëÿ ÐÔÀ èñïîëüçîâàëè ïîðîøêîâûé äèôðàê-

òîìåòð Shimadzu XRD-700 (ßïîíèÿ) (CuKá-èç-

ëó÷åíèå, ë = 1,5406 Å, ñõåìà Áðýããà – Áðýíòàíî,

îðèåíòàöèÿ ãîíèîìåòðà — âåðòèêàëüíàÿ), äëÿ

ìèêðîñòðóêòóðíûõ èññëåäîâàíèé — èíòåðôåðåí-

öèîííûé (Leica IM DRM), ðàñòðîâûé ýëåêòðîí-

íûé (Jeol JSM-6490, ñ ýíåðãîäèñïåðñèîííûì

ìèêðîàíàëèçàòîðîì Oxford Instruments INCA

350) è ïðîñâå÷èâàþùèé ýëåêòðîííûé (Jeol JEM-

2100, ñ ýíåðãîäèñïåðñèîííûì ìèêðîàíàëèçàòî-

ðîì JED-2300 EDS) ìèêðîñêîïû.

Ïðè âûáîðå ðåæèìîâ ðåíòãåíîâñêèõ èñïû-

òàíèé ñ ïîìîùüþ òåîðåòè÷åñêèõ äèôðàêòîãðàìì

ôàç á- è â-Ti äëÿ CuKá-èçëó÷åíèÿ îïðåäåëÿëè íå-

îáõîäèìûé äèàïàçîí óãëîâ ñúåìêè (2è = 34 –

42°), â êîòîðîì íàáëþäàëèñü äèôðàêöèîííûå

ïèêè (100), (002) è (101) á-Ti. Ïðèíÿòûå ïàðàìåò-

ðû ñúåìêè: øèðèíà ùåëè — 0,15 ìì, øàã ñêàíè-

ðîâàíèÿ — 0,02°, âðåìÿ ýêñïîçèöèè — 6 ñ [5, 6].

«Ãëóáèíà äèôðàêöèè» äëÿ âûáðàííûõ óñëî-

âèé — ~8 ìêì.

Äëÿ áîëüøèíñòâà ñïîñîáîâ îáðàáîòêè îñíîâ-

íûå ïèêè á-Ti ñîñòîÿò èç äâóõ èëè áîëåå áëèçêî

ðàñïîëîæåííûõ äèôðàêöèîííûõ ìàêñèìóìîâ.

Òàêîå «ðàñùåïëåíèå» ìîæåò ñâèäåòåëüñòâîâàòü

î íàëè÷èè â ñòðóêòóðå ñïëàâîâ êðèñòàëëè÷åñêèõ

ôàç ñ áëèçêèìè ïàðàìåòðàìè êðèñòàëëè÷åñêîé

ðåøåòêè (íàïðèìåð, á-, á+- è á++-ôàçû). Ïîýòîìó

ýòî ó÷èòûâàëè ïðè âûáîðå ðåæèìà ñúåìêè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Íà ðèñ. 1, 2 ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû èññëå-

äîâàíèÿ ìèêðîñòðóêòóðû îáðàçöîâ.

Âèäíî, ÷òî ìèêðîñòðóêòóðà ñïëàâà ÂÒ1-0 íå-

îäíîðîäíà, â íåé ïðèñóòñòâóþò äîñòàòî÷íî êðóï-

íûå ðåêðèñòàëëèçîâàííûå çåðíà (ñðåäíèé ðàç-

ìåð — 10 – 20 ìêì). Îòìåòèì, ÷òî çåðíà ðàâíî-

îñíîé ôîðìû äîñòàòî÷íî òèïè÷íû äëÿ á-ôàçû

òèòàíà [8].

Â ñëó÷àå ÏÒ-7Ì çåðíà òèòàíà èìåþò èãîëü÷à-

òóþ ôîðìó, èõ ìîæíî îõàðàêòåðèçîâàòü êàê á+-

èëè á++-ôàçà [8]. Íà ãðàíèöàõ çåðåí (ðåæèì êîí-

òðàñòà îò àòîìíîãî íîìåðà — Z-êîíòðàñòà) ïðî-

ñëåæèâàþòñÿ ñóáìèêðîííûå ñâåòëûå ÷àñòèöû ñ

ïîâûøåííîé êîíöåíòðàöèåé öèðêîíèÿ.

Ñïëàâ ÏÒ-3Â èìååò ðàçíîçåðíèñòóþ ìèêðî-

ñòðóêòóðó, â êîòîðîé ó÷àñòêè ñ êðóïíûìè (30 –

50 ìêì) ðàâíîîñíûìè çåðíàìè á-ôàçû ÷åðåäóþò-

ñÿ ñ çåðíàìè á+-ôàçû ïëàñòèí÷àòîé ôîðìû (ðàç-

ìåð — 3 – 5 ìêì). Íà ãðàíèöàõ çåðåí á+-ôàçû

ïðèñóòñòâóþò ñâåòëûå ÷àñòèöû, îáîãàùåííûå âà-

íàäèåì. Ïîñêîëüêó âàíàäèé — â-ñòàáèëèçàòîð

[8], ìîæíî ïðåäïîëîæèòü, ÷òî âûäåëèâøèåñÿ ïî
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Òàáëèöà 2. Õèìè÷åñêèé ñîñòàâ òèòàíîâûõ ñïëàâîâ

(% ìàññ.)

Table 2. Chemical composition of titanium alloys (wt.%)

Ñïëàâ

ÂÒ1-0 ÏÒ-3Â ÏÒ-7Ì

Al 0,62 4,73 2,45

Zr 0,02 0,019 2,63

V — 1,88 0,002

Si 0,016 0,03 0,02

Fe 0,059 0,11 0,086

Sn — — 0,005

Nb — — 0,024

O
2

— 0,042 0,12

H
2

— 0,004 0,001

N
2

— 0,01 0,003

C — 0,0024 0,028

Ðèñ. 1. Ìèêðîñòðóêòóðà á-ñïëàâà ÂÒ1-0

Fig. 1. The microstructure of VT1-0 á-titanium alloy



ãðàíèöàì çåðåí ÷àñòèöû âòîðîé ôàçû — â-ôàçà.

Ïðè÷åì èõ îáúåìíàÿ äîëÿ è ðàçìåð çàìåòíî áîëü-

øå, ÷åì â ñïëàâå ÏÒ-7Ì.

Äàííûå ïðîñâå÷èâàþùåé ýëåêòðîííîé ìèê-

ðîñêîïèè (ðåæèì ñâåòëîãî ïîëÿ) (ðèñ. 3) è àíàëèç

ýëåêòðîíîãðàìì ïîäòâåðäèëè, ÷òî ïàðàìåòðû

êðèñòàëëè÷åñêîé ðåøåòêè âûäåëèâøåéñÿ ÷àñòè-

öû áëèçêè ê êóáè÷åñêîé ðåøåòêå â-ôàçû.

Ýëåêòðîííî-ìèêðîñêîïè÷åñêèå èññëåäîâàíèÿ

ìèêðîñòðóêòóðû ñâèäåòåëüñòâóþò, ÷òî âíóòðè

ìåëêèõ çåðåí á-ôàçû òèòàíà (äàííûå äèôðàêöè-

îííûõ êàðòèí äëÿ îòäåëüíûõ çåðåí êðóïíîêðè-

ñòàëëè÷åñêîãî ñïëàâà ñâèäåòåëüñòâóþò, ÷òî ýòî

èìåííî çåðíà á-Ti) ïðèñóòñòâóþò õàîòè÷åñêè ðàñ-

ïîëîæåííûå ðåøåòî÷íûå äèñëîêàöèè (ðèñ. 4).

Óãëû ðàçîðèåíòèðîâêè îáðàçóåìûõ èìè ãðàíèö

äîñòèãàþò 120° (â òðîéíûõ ñòûêàõ).

Îáðàáîòêó ïîâåðõíîñòè îáðàçöîâ ïðîâîäèëè

ïîýòàïíî:

1 – 4) ìåõàíè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà àëìàçíîé ïàñ-

òîé (äèñïåðñíîñòü 20 – 28, 10 – 14, 3 – 5 è ìåíåå

1 ìêì);

5 – 6) ýëåêòðîõèìè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà â òå÷å-

íèå 30 è 120 ñ;

7) ïîâòîðíàÿ ìåõàíè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà àëìàç-

íîé ïàñòîé (äèñïåðñíîñòü ìåíåå 1 ìêì) ñ ïîñëå-
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à á

â ã

Ðèñ. 2. Ìèêðîñòðóêòóðà òèòàíîâûõ ñïëàâîâ ÏÒ-7Ì (à, á) è ÏÒ-3Â (â, ã), â òîì ÷èñëå â ðåæèìå Z-êîíòðàñòà ñîîòâåòñòâåííî

Fig. 2. The microstructure of PT-7M (a, b) and PT-3V (c, d) titanium alloys including in Z-contrast mode, respectively

Ðèñ. 3. ×àñòèöû â-ôàçû (óêàçàíû ñòðåëêîé) (ñïëàâ

ÏÒ-3Â)

Fig. 3. â-Phase particles in the light field (indicated by the

arrow) (PT-3V alloy)



äóþùåé ýëåêòðîõèìè÷åñêîé ïîëèðîâêîé â òå÷å-

íèå 120 ñ;

8) õèìè÷åñêîå òðàâëåíèå â ïëàâèêîâîé êèñ-

ëîòå.

Ïîñëå êàæäîãî èç ýòàïîâ îñóùåñòâëÿëè ñúåì-

êó äèôðàêòîãðàìì (ðèñ. 5).

Âûÿâèëè, ÷òî «òîíêàÿ» ñòðóêòóðà ðåíòãåíîâ-

ñêèõ ïèêîâ îò÷åòëèâî ïðîÿâëÿåòñÿ íà ýòàïàõ îá-

ðàáîòêè 5 (ñïëàâû ÏÒ-3Â, ÂÒ1-0) è 8 (ÏÒ-7Ì), íà

äðóãèõ ýòàïàõ îíà îòñóòñòâóåò. Ýòî ñâÿçàíî ñ øå-

ðîõîâàòîñòüþ èëè íàêëåïîì ïðè ìåõàíè÷åñêîé

îáðàáîòêå è ñ ýôôåêòîì «àëüôèðîâàíèÿ» ïðè õè-

ìè÷åñêîé îáðàáîòêå ïîâåðõíîñòè. Îòìåòèì, ÷òî

«ðàñùåïëåíèå» ïèêîâ ïðàêòè÷åñêè íå ôèêñèðó-

åòñÿ äàæå â ñëó÷àå âåñüìà êà÷åñòâåííîé ìåõàíè-

÷åñêîé ïîëèðîâêè ñ ïîìîùüþ àëìàçíûõ ïàñò 3/5

è 1/0 (äèôðàêòîãðàììû 3 è 4). Ïèêè, ñîîòâåòñò-

âóþùèå ÷àñòèöàì á+- è â-ôàç, íå íàáëþäàëè, ÷òî,

âåðîÿòíî, îáóñëîâëåíî ìàëîñòüþ èõ îáúåìíîé

äîëè è ñóáìèêðîííûì ðàçìåðîì.

Ïðîÿâëåíèå «òîíêîé» ñòðóêòóðû îñíîâíûõ

ðåíòãåíîâñêèõ ïèêîâ (èõ «ðàñùåïëåíèå») —

ñëåäñòâèå òîíêîé ñòðóêòóðû ïåðâè÷íîãî ðåíòãå-

íîâñêîãî èçëó÷åíèÿ (Ká1,2-äóáëåò). Åñëè êà÷åñòâî

äèôðàêòîãðàììû ïîçâîëÿåò ðàçäåëèòü ïèêè äè-

ôðàêöèè îò Ká1,2-äóáëåòà, òî ìîæíî óòâåðæäàòü,

÷òî êà÷åñòâî ýêñïåðèìåíòà áëèçêî ê ïðåäåëüíî

âîçìîæíîìó äëÿ äàííîãî ïðèáîðà.

Äëÿ ïðîâåäåíèÿ êîëè÷åñòâåííîãî ôàçîâîãî

àíàëèçà íåîáõîäèìî óáåäèòüñÿ â îòñóòñòâèè

âëèÿíèÿ äåôåêòíûõ ïîâåðõíîñòíûõ ñëîåâ íà îò-

íîñèòåëüíûå èíòåíñèâíîñòè ñîñòàâëÿþùèõ ïèêà,

èìåþùåãî «òîíêóþ» ñòðóêòóðó. Äëÿ óïðîùåíèÿ

ïðåäïîëîæèëè, ÷òî êàæäàÿ èç èìåþùèõñÿ â ñî-
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Ðèñ. 4. Ðàâíîîñíîå çåðíî á-Ti è åãî ýëåêòðîíîãðàììà

(ñïëàâ ÏÒ-3Â) (êîíòóð óêàçûâàåò ãðàíèöû çåðíà)

Fig. 4. The small á-Ti grain and its TEM diffraction pat-

tern (PT-3V alloy) (the contour indicates the grain bound-

aries)

à

á

â

Ðèñ. 5. Äèôðàêòîãðàììû ñïëàâîâ ÏÒ-3Â (à), ÏÒ-7Ì (á)

è ÂÒ1-0 (â) (íóìåðàöèÿ ñîîòâåòñòâóåò ýòàïó îáðàáîòêè ïî-

âåðõíîñòè)

Fig. 5. The diffraction patterns of titanium alloys PT-3V

(a), PT-7M (b), and VT1-0 (c) (numbering corresponds to the

stage of surface treatment)



ñòàâå îáðàçöà êðèñòàëëè÷åñêèõ ôàç (á èëè á+)

âíîñèò îäèíàêîâûé âêëàä â íàáëþäàåìûå äè-

ôðàêöèîííûå ïèêè. Ïðè ýòîì êðèòåðèé ïîâòî-

ðÿåìîñòè ðåçóëüòàòîâ ðåíòãåíîäèôðàêöèîííûõ

èñïûòàíèé — ïîñòîÿíñòâî îòíîøåíèÿ èíòå-

ãðàëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé ïàðû àíàëèçèðóåìûõ

ìàêñèìóìîâ.

Äëÿ ïèêîâ íà äèôðàêòîãðàììàõ (ñì. ðèñ. 5)

ðàññ÷èòûâàëè èíòåãðàëüíûå èíòåíñèâíîñòè è

ïîëóøèðèíó íà ïîëóâûñîòå. Ðàñ÷åò ïðîâîäèëè

ìåòîäîì ñóììèðîâàíèÿ èíòåíñèâíîñòåé êàæäîé

ýêñïåðèìåíòàëüíîé òî÷êè ïèêà áåç ó÷åòà ïîñòî-

ÿííîé ñîñòàâëÿþùåé ôîíîâîãî ñèãíàëà ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ïàêåòà Wolfram Mathematica.

Íà ðèñ. 6 äëÿ èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïðèâåäå-

íû çíà÷åíèÿ îòíîñèòåëüíûõ èíòåãðàëüíûõ èí-

òåíñèâíîñòåé I(100)/I(101) è I(002)/I(101). Âèäíî,

÷òî îòíîñèòåëüíûå èíòåíñèâíîñòè ìåíÿþòñÿ ïðè

èçìåíåíèè ñïîñîáà îáðàáîòêè. Ýòî ñâèäåòåëüñò-

âóåò î ñóùåñòâåííîì âëèÿíèè ñîñòîÿíèÿ ïîâåðõ-

íîñòíîãî ñëîÿ íà ñîîòíîøåíèå èíòåíñèâíîñòåé

äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ.

Çàâèñèìîñòü «òîíêîé» ñòðóêòóðû ðåíòãå-

íîâñêèõ ïèêîâ è ñîîòíîøåíèÿ ìåæäó èíòåí-

ñèâíîñòÿìè ðàçëè÷íûõ ìàêñèìóìîâ îò ñïîñîáà è

êà÷åñòâà ïîäãîòîâêè ïîâåðõíîñòè ñíèæàåò äîñòî-

âåðíîñòü êîëè÷åñòâåííîãî àíàëèçà ôàçîâîãî ñî-

ñòàâà òèòàíîâûõ ñïëàâîâ. Äëÿ âåðèôèêàöèè

ðåçóëüòàòîâ íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü ïðÿìûå

ìåòîäèêè èññëåäîâàíèÿ ñòðóêòóðû (ìåòàëëîãðà-

ôèþ, ðàñòðîâóþ è ïðîñâå÷èâàþùóþ ýëåêòðîí-

íóþ ìèêðîñêîïèþ).

Çàêëþ÷åíèå

Òàêèì îáðàçîì, ïðîâåäåííûå èññëåäîâàíèÿ

ïîêàçàëè, ÷òî çàâèñèìîñòü ðåçóëüòàòîâ ðåíòãåíî-

äèôðàêöèîííûõ èñïûòàíèé îò ñïîñîáà ïîäãîòîâ-

êè ïîâåðõíîñòè òèòàíîâûõ á- è ïñåâäî-á-ñïëàâîâ

âûñîêà. Ýëåêòðîõèìè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà è îáðà-

áîòêà êèñëîòîé ïðèâîäÿò ê âèäèìîìó óìåíüøå-

íèþ øèðèíû äèôðàêöèîííûõ ìàêñèìóìîâ è áî-

ëåå ÿâíîìó ïðîÿâëåíèþ èõ «òîíêîé» ñòðóêòóðû,

ñâÿçàííîé ñî ñïåêòðîì èñïîëüçóåìîãî èñòî÷íèêà

ðåíòãåíîâñêîãî èçëó÷åíèÿ (Ká1,2-äóáëåò). Ïðè

ýòîì ýëåêòðîõèìè÷åñêàÿ ïîëèðîâêà, âûïîëíåí-

íàÿ ïîñëå ïðåäâàðèòåëüíîé ìåõàíè÷åñêîé øëè-

ôîâêè, âåäåò ê èçìåíåíèþ îòíîñèòåëüíûõ èíòåí-

ñèâíîñòåé äèôðàêöèîííûõ ïèêîâ ïðè ðàçëè÷íîé

ïðîäîëæèòåëüíîñòè îáðàáîòêè. Êîððåêòíîå êîëè-

÷åñòâåííîå îïðåäåëåíèå ñîäåðæàíèÿ á+- è â-ôàç â

èññëåäóåìûõ îáðàçöàõ ñïëàâîâ ÏÒ-3Â, ÏÒ-7Ì è

Â1-0 ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåíòãåíîâñêèõ ìåòîäîâ

ìîæåò áûòü âûïîëíåíî òîëüêî â ñëó÷àå ïðèìåíå-

íèÿ íåçàâèñèìûõ ìåòîäèê, ïîçâîëÿþùèõ äîñòî-

âåðíî îöåíèòü ïðèñóòñòâèå ÷àñòèö âòîðîé ôàçû.

Êà÷åñòâåííûé àíàëèç, âêëþ÷àþùèé ïîäãîòîâêó

àíàëèçèðóåìîé ïîâåðõíîñòè è ðåíòãåíîâñêóþ

ñúåìêó äî è ïîñëå èñïûòàíèÿ, âîçìîæåí, åñëè

ïîäãîòîâëåííàÿ ïîâåðõíîñòü íå íàðóøàåòñÿ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ôèíàíñîâîé ïîääåðæ-

êå ÐÍÔ (ãðàíò ¹ 19-73-00295).

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû áëàãîäàðÿò Ï. Â. Òðÿåâà (ÀÎ «ÎÊÁÌ

Àôðèêàíòîâ», ã. Íèæíèé Íîâãîðîä) çà ïðåäî-

ñòàâëåíèå îáðàçöîâ è ïðîâåäåíèå ðàáîò ïî àíà-

ëèçó õèìè÷åñêîãî ñîñòàâà òèòàíîâûõ ñïëàâîâ,

À. Â. Ïèñêóíîâà (ÍÍÃÓ èìåíè Í. È. Ëîáà÷åâñêî-

ãî, ã. Íèæíèé Íîâãîðîä) çà ðåêîìåíäàöèè ïî âû-

áîðó ðåæèìîâ ýëåêòðîïîëèðîâêè îáðàçöîâ.
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Ýòàï îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè

Ýòàï îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè

Ýòàï îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè

Ðèñ. 6. Äèàãðàììû îòíîñèòåëüíûõ èíòåíñèâíîñòåé

ïèêîâ á-Ti äëÿ ðàçëè÷íûõ ýòàïîâ îáðàáîòêè ïîâåðõíîñòè

ñïëàâîâ ÏÒ-3Â (à), ÏÒ-7Ì (á) è ÂÒ1-0 (â) (� —

I(100)/I(101), �— I(002)/I(101))

Fig. 6. The diagrams of relative intensities of á-Ti peaks

for different stages of surface treatment of PT-3V (a),

PT-7M (b), and VT1-0 (c) alloys (� — I(100)/I(101), � —

I(002)/I(101))
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