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Проведено дослідження впливу часу високоенергетичної обробки суміші порошків 60,8Fe + 39,2TiAl (мас. %) на струк-
туру, фазовий склад і механічні характеристики плазмових інтерметалідних покриттів (Fe,Ti)3Al. В якості порошків для 
плазмового напилення використовували порошки інтерметаліду (Fe,Ti)3Al, які було отримано методом механохімічного 
синтезу (МХС) в високоенергетичному млині протягом 3 та 5 год. В результаті плазмового напилення формуються 
покриття з нанокристалічною структурою з розміром кристалітів 60 та 45 нм, відповідно. Показано, що при напиленні 
МХС-порошку, отриманого протягом 5 год, формуються тонколамелярні покриття з максимальною товщиною ламелей 
23 мкм, тоді як у випадку напилення МХС-порошку, отриманого протягом 3 год, товщина ламелей досягає 42 мкм. При 
цьому у випадку напилення МХС-порошку, отриманого протягом 5 год, формуються більш щільні покриття, пористість 
яких знижується на 2,3 % у порівнянні з покриттям з МХС-порошку, отриманого протягом 3 годин. Встановлено підви-
щення механічних характеристик (твердості та модуля пружності) плазмового покриття при використанні порошку, отри-
маного обробкою протягом 5 год. Це дозволяє передбачити більш високу зносостійкість даних покриттів, що працюють в 
умовах зношування, ніж у випадку напилення МХС-порошку, отриманого протягом 3 годин. Бібліогр. 15, табл. 3, рис. 5.
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Вступ. Одним із завдань інженерії поверхні 
на сучасному етапі розвитку техніки є розробка 
захисних покриттів, що забезпечують захист де-
талей та вузлів техніки в умовах підвищених ро-
бочих температур та механічних навантажень, 
впливу агресивних та абразивних середовищ. До 
перспективних можна віднести покриття на ос-
нові інтерметалідів, зокрема на основі алюмін-
дів заліза (Fe3Al, FeAl). Дані інтерметаліди харак-
теризуються відносно низькою питомою вагою 
(5,51…6,65 г/см3), стійкістю до зношування, стій-
кістю до окисних і сульфідуючих середовищ при 
1000 ºС і вище. Області їх потенційного застосу-
вання включають нагрівальні елементи, армату-
ру печей, труби теплообмінників, спечені пористі 
фільтри «газ-метал», деталі клапанних систем ав-
томобілів, компоненти установок, що працюють з 
розплавами солей [1]. Однак практичне застосу-
вання алюмінідів заліза обмежене через їх схиль-
ність до водневої крихкості та низький опір повзу-
чості при температурах >500 ºС [2]. Підвищення 
механічних характеристик алюмінідів заліза до-
сягається їх легуванням (B, Si, Cr, Ti та ін.), а та-
кож зменшенням розміру зерна [3–5]. Підвищення 
пластичності при легуванні може бути досягнуто 
внаслідок зменшення ковалентної складової зв’яз-
ку, створення сприятливої дислокаційної структу-

ри з більш високою рухливістю дислокацій, забез-
печення дії сприятливіших систем ковзання, зміни 
кристалічного або фазового складу та структур-
ного стану. Використання в якості легуючого еле-
менту титану сприяє підвищенню температури 
фазових переходів, збільшенню межі плинності, 
покращує триботехнічні властивості інтерметалі-
ду FeAl [6].

Для напилення покриттів на основі алюмінідів 
заліза використовують методи газотермічного на-
пилення, а саме високошвидкісне газополуменеве 
(HVOF), плазмове, електродугове, детонаційне на-
пилення [7–10]. Використання у якості матеріалів, 
що напилюються, порошків, отриманих методом 
механохімічного синтезу (МХС), дозволяє форму-
вати однорідні за хімічним складом покриття з на-
нокристалічною структурою.

Метою цієї роботи є дослідження структури, 
фазового складу та механічних властивостей плаз-
мових покриттів при напиленні МХС-порошків 
(Fe, Ti)3Al, отриманих за різного часу обробки.

Матеріали та методики досліджень. В яко-
сті матеріалів для напилення використовували ін-
терметалідні наноструктурні порошки (Fe, Ti)3Al, 
отримані методом механохімічного синтезу сумі-
шей порошків заліза та сплаву Ti37,5Al. Процес 
МХС проводили в планетарному млині «Актива-
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тор 2SL» при часі обробки 3 та 5 год. Як було вста-
новлено в попередніх дослідженнях [11] через 3 
год обробки у продукті МХС утворюється інтерме-
талідна фаза (Fe, Ti)3Al з розміром кристалітів 25 
нм, а при збільшенні часу обробки до 5 год розмір 
кристалітів зменшується до 10 нм та дещо зменшу-
ється розмір частинок порошку. Зовнішній вигляд 
частинок порошку після МХС наведено на рис. 1, 
характеристику порошків наведено в табл. 1.

Для використання даних порошків у техноло-
гії плазмового напилення проводили їх конгло-
мерування шляхом змішування одержаних про-
дуктів МХС з 5%-вим розчином полівінілового 
спирту у воді до отримання однорідної суспензії. 
Отриману суспензію сушили з наступним проти-
ранням через сита та відбором частинок розміром 
40…80 мкм.

Плазмове напилення покриттів проводили на 
установці УПУ-8М з використанням наступних 
параметрів: I = 500 A, U = 40 B, QAr+N2 = 25 л/хв, 
дистанція напилення – 120 мм. Попередні до-
слідження [9] показали доцільність використан-
ня даних параметрів плазмового напилення для 
формування тонколамелярної щільної структури 
покриттів на основі інтерметалідів FeAl.

Визначення елементного складу покрит-
тів методом скануючої електронної мікроскопії  
(СЕМ) проводили на базі аналітичного комплек-
су, що складається зі скануючого електронного 
мікроскопа JSM-35 CF фірми JEOL (Японія) і 
енергодисперсійного спектрометра (модель INCA 
Energy-350 фірми Oxford Instruments, Велико-
британія). Рентгеноструктурний фазовий аналіз 
(РСФА) покриттів виконували з використанням 
дифрактометру ДРОН-3 в CuKα-випромінюван-

ні з графітовим монохроматором при кроково-
му переміщенні 0,1º і часом експозиції в кожній 
точці 4 с з подальшою комп’ютерною обробкою 
отриманих цифрових даних. Ідентифікацію фаз 
проводили з використанням міжнародної бази да-
них ICDD PDF-2 або PDF-4. Розмір кристалітів у 
покриттях оцінювали з використанням формули 
Дебая-Шеррера:

 
cos
Kd λ

=
β θ

, 

де d – середній розмір областей когерентного 
розсіювання (доменів, кристалітів), який може 
бути меншим або рівним розміру зерна; K – без-
розмірний коефіцієнт форми частинок (постійна 
Шеррера); λ – довжина хвилі рентгенівського ви-
промінювання; β – ширина рефлексу на піввисоті 
(у радіанах та в одиницях 2θ); θ – кут дифракції 
(бреггівський кут).

Визначення механічних характеристик (твер-
дості H, модуля пружності Е) покриттів прово-
дили методом мікроіндентування за допомогою 
приладу «Мікрон-Гамма» [12]. Значення характе-
ристик обчислювалося автоматично за стандартом 
ISO 14577-1:2002.

Результати дослідження та їх обговорення. 
Металографічним аналізом встановлено, що в ре-
зультаті плазмового напилення наноструктурних 
порошків інтерметаліду (Fe, Ti)3Al формуються 
покриття з характерною шаруватою структурою 
(рис. 2, а, б). Збільшення тривалості механосин-
тезу порошків з 3 до 5 год призводить до фор-
мування структури з меншою товщиною ламе-
лей. При напиленні МХС-порошку (τ = 3 год) в 
покритті наявні ламелі завтовшки ∼42 мкм, тоді 

Рис. 1. Зовнішній вигляд порошків, одержаних методом МХС суміші порошків заліза та сплаву TiAl протягом: а – 3; б – 5 год

Таблиця 1. Характеристика МХС-порошків (Fe, Ti)3Al для плазмового напилення

Склад суміші, мас. % Час обробки τ, год Фазовий склад Розмір кристалітів, нм Розмір частинок, мкм
D10 D50 D90

60,8Fe-39,2TiAl 3 (Fe, Ti)3Al 25 6 17 41
5 10 3 9 30
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як при напиленні МХС-порошку (τ = 5 год) мак-
симальна товщина ламелей складає ∼23 мкм. Це 
пов’язано з наявністю в МХС-порошку після 3 го-
дин обробки композиційних частинок розміром 
до 70 мкм (рис. 1, а), так як на початкових ета-
пах процесу МХС переважає процес «холодного» 
зварювання частинок вихідних порошків між со-
бою. При збільшенні часу обробки до 5 год між 
подрібненням та зварюванням частинок досяга-
ється рівновага та розмір частинок МХС-порошку 
зменшується.

Відмічається, що для обох типів покриття ха-
рактерна наявність у структурі шару нерозплав-
лених у плазмовому струмені частинок. Кіль-
кість таких частинок у покритті з МХС-порошку 
(τ = 3 год) є дещо більшою, що також пов’яза-
но з наявністю у порошку частинок розміром 
>40 мкм. Це, в свою чергу, призводить до форму-
вання покриття з дещо більшою пористістю. Так, 
пористість покриття з МХС-порошку (τ = 3 год) 
складає 6,8 ± 0,8 %, покриття з МХС-порошку (τ = 
= 5 год) – 4,5 ± 1,0 %.

Згідно аналізу хімічного складу світлі ламе-
лі покриттів складаються з вихідних компонентів 
із вмістом кисню ∼2 мас. % (табл. 2). При цьому 
області 1–4, 7, 8 (рис. 2) за своїм хімічним скла-

дом близькі до сполуки (Fe, Ti)3Al. Високий вміст 
кисню (до 20 мас. %) в окремих мікрооб’ємах зу-
мовлений наявністю оксидів, що утворилися при 
напиленні покриттів у результаті взаємодії компо-
нентів порошку з плазмовим потоком. Такі ламе-
лі за своїм хімічним складом відповідають оксиду 
заліза (FeO) з невеликою кількістю титану та алю-
мінію (спектри 5, 6, 9, 10 – рис. 2).

За допомогою енергодисперсійного аналі-
зу встановлено, що час процесу МХС порошків 
впливає на рівномірність розподілу елементів за 
товщиною покриття (рис. 3, 4). У покритті, на-
пиленому з МХС-порошку (τ = 3 год), розподіл 
вихідних компонентів має неоднорідний харак-
тер. Кисень при цьому розподіляється у вигля-
ді прошарків між металевими ламелями (рис. 3). 
Збільшення часу МХС до 5 год дозволило отри-
мати покриття з більш однорідним розподілом 
як вихідних елементів, так і кисню за товщи-
ною покриття (рис. 4). Така відмінність у розпо-
ділі елементів по товщині покриття, вочевидь, 
пов’язана з розподілом елементів в МХС-по-
рошках. При проведенні процесу МХС протя-
гом 5 год формуються частинки меншого розмі-
ру та розподіл елементів у частинках порошку 
усереднюється.

За своїм фазовим складом покриття суттєво не 
відрізняються і в обох випадках основною фазою 
в покриттях є інтерметалід (Fe, Ti)3Al (рис. 5). Ок-
рім основної інтерметалідної фази в покриттях 
також ідентифікується нижчий оксид FeO, поява 
якого пов’язана з взаємодією заліза у плазмовому 
струмені з киснем навколишнього середовища. Це 
узгоджується з результатами хімічного аналізу по-
криттів (табл. 2). На рентгенограмах відмічається 
зменшення інтенсивності піків оксиду заліза при 
використанні МХС-порошку, отриманого протя-
гом 5 год, що може свідчити про меншу кількість 
оксиду заліза в цьому покритті.

Рис. 2. Мікроструктура плазмових покриттів з наноструктурного інтерметалідного порошку (Fe,Ti)3Al, отриманого методом 
МХС протягом 3 год (а) та 5 год (б)

Таблиця 2. Хімічний склад плазмових покриттів, отрима-
них напиленням інтерметалідного порошку (Fe,Ti)3Al

Спектри Хімічний склад, мас. %
Fe Ti Al O

1 59,93 28,79 10,31 0,97
2 54,99 30,87 12,61 1,53
3 54,48 31,05 13,24 1,23
4 49,33 36,36 12,39 1,92
5 71,66 8,35 1,17 18,82
6 69,98 7,71 2,23 20,08
7 62,4 24,97 11,69 0,94
8 62,63 22,22 13,8 1,35
9 56,06 19,57 6,98 17,4
10 78,01 5,54 8,05 8,4
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Оцінка ОКР отриманих покриттів з нано-
структурного порошку інтерметаліду (Fe,Ti)3Al 
показало, що в результаті плавлення порошку 
в плазмовому струмені з подальшим затвердін-
ням на основі розмір кристалітів покриттів по-
рівняно з вихідними порошками збільшився з 
25 до 60 нм у випадку напилення порошку, от-
риманого МХС протягом 3 год, та з 10 нм до 45 

при напиленні порошку, отриманого МХС про-
тягом 5 год.

Результати визначення методом мікроінденту-
вання механічних характеристик покриттів, таких 
як твердість (Н) та модуль пружності (Е), наведе-
но в табл. 3. В таблиці також наведено співвідно-
шення H/E та H3/E2, які є показниками переходу 
від пружних деформацій до руйнування (нормо-

Рис. 3. Розподіл елементів у плазмо-
вому покритті з інтерметалідного по-
рошку (Fe, Ti)3Al, отриманого методом 
МХС протягом 3 год

Рис. 4. Розподіл елементів у плазмо-
вому покритті з інтерметалідного по-
рошку (Fe, Ti)3Al, отриманого методом 
МХС протягом 5 год
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вана твердість) та опору пластичній деформації, 
відповідно.

Порівняння величин механічних характеристик 
показує, що за показниками твердості та модуля 
пружності покриття, які отримані з МХС-порошку 
(τ = 5 год), перевищують покриття з МХС-поро-
шку (τ = 3 год) у 1,8 та 1,7 разів, відповідно. Різ-
ниця величин механічних характеристик двох 
покриттів обумовлена, вочевидь, їх мікрострук-
турою. Так, покриття з МХС-порошку (τ = 5 год) 
характеризується тонколамелярною структурою, 
більш рівномірним хімічним складом та має мен-
ший розмір кристалітів, що сприяє підвищенню 
механічних характеристик у порівнянні з покрит-
тям з МХС-порошку (τ = 3 год).

Відповідно до методу оцінки структурного ста-
ну матеріалу з використанням показника Н/Е, за-
пропонованого авторами роботи [12], отримані 
покриття відносяться до наноструктурних матері-
алів, оскільки показник Н/Е в обох випадках ле-
жить в межах 0,05…0,09.

Такі показники, як H/E та H3/E2, є індикаторами 
стійкості покриття до руйнування, які часто вико-
ристовується в якості критерію для оцінки зносо-
стійкості захисних покриттів [13–15]. Як видно з 
табл. 3, за показником H/E покриття з МХС-поро-
шку (τ = 3 год) дещо поступається покриттю, на-
пиленому з МХС-порошку (τ = 5 год). У той час 
за показником H3/E2 покриття з МХС-порошку 
(τ = 5 год) перевищує покриття з МХС-порошку 
(τ = 3 год) в 2,1 рази. Отримані дані свідчать про 

те, що покриття, напилене з використанням поро-
шку, отриманого МХС протягом 5 годин, володіє 
більш високою зносостійкістю.
Висновки

В результаті напилення наноструктурних по-
рошків інтерметаліду (Fe, Ti)3Al, отриманих ме-
тодом МХС протягом 3 та 5 год, формуються на-
ноструктурні покриття, розмір кристалітів у яких 
складає 60 та 45 нм, відповідно. Фазовий склад 
порошків успадковується плазмовими покриття-
ми, основною фазою в яких є інтерметалідна фаза 
(Fe, Ti)3Al з наявністю оксиду заліза FeO.

Показано, що збільшення часу МХС поро-
шку інтерметаліду (Fe, Ti)3Al з 3 до 5 год дозво-
ляє формувати покриття в умовах плазмового 
напилення з тонколамелярною структурою і рів-
номірним розподілом вихідних елементів в об’ємі 
покриття. При цьому пористість покриття змен-
шується з 6,8 до 4,5 %.

Методом мікроіндентування встановлено, що 
за основними показниками механічних характе-
ристик покриття твердості та модуля пружності, 
покриття з МХС-порошку, отриманого протягом 
5 год, перевершує покриття з МХС-порошку, от-
риманого протягом 3 год, в 1,8 та 1,7 разів, від-
повідно. Показники нормованої твердості (H/E) та 
опору пластичній деформації (H3/E2,), які є крите-
ріями зносостійкості, також є більшими у покрит-
тя при напиленні МХС-порошку, отриманого об-
робкою протягом 5 год.

Проведені дослідження вказують на перспек-
тивність використання механічно синтезовано-
го порошку інтерметаліду (Fe, Ti)3Al, отримано-
го при часі обробки вихідних сумішей протягом 
5 год, для плазмового напилення покриттів, що 
працюють в умовах зношення.
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STUDYING THE IMPACT OF DURATION OF TECHNOCHEMICAL SYNTHESIS 
OF NANOSTRUCTURE (Fe, Ti)3Al POWDER ON CHARACTERISTICS OF PLASMA 

COATINGS
O.P. Gryshchenko1, N.V. Vihilianska1, O.M. Burlachenko1, C. Cenderovsksi2, V.F. Gorban3
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E-mail: grinya3679@gmail.com 
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3Institute of Problems of Materials Science. I.M. Fransevich NAS of Ukraine. 3 Academician Krzhizhanovsky, 03142 Kyiv

The impact of duration of high-energy processing of the mixture of 60.8Fe + 39.2TiAl powders (wt. %) on structure, phase 
composition and mechanical characteristics of plasma intermetallic (Fe,Ti)3Al coatings was studied. As powders, for plasma 
spraying powders of (Fe,Ti)3Al intermetallic were used, which were produced by the method of mechanochemical synthesis 
(MChS) in a high-energy mill for 3 and 5 h. As a result of plasma spraying, coatings with a nanocrystalline structure with the 
size of crystallites of 60 and 45 nm are formed, respectively. It was shown that during spraying of MChS-powder, produced 
during 5 h, thin-lamellar coatings with a maximum thickness of lamellae of 23 μm are formed, whereas in the case of spraying 
of MChS-powder produced within 3 h, the thickness of lamellae reaches 42 μm. At the same time, in the case of spraying MChS 
powder, produced within 5 h, more dense coatings are formed, the porosity of which is reduced by 2.3 % compared to the 
coating from the MChS-powder, produced within 3 h. It was established that mechanical characteristics (hardness and module 
of elasticity) of the plasma coating were increased when using a powder produced by processing within 5 h. This allows pre-
dicting higher wear resistance of these coatings, operating in the conditions of wear unlike the case of spraying MChS-powder, 
produced within 3 h. 15 Ref., 3 Tabl., 5 Fig.

Keywords: iron aluminides, mechanochemical synthesis, plasma spraying, nanostructural coatings, crystalline size, mechanical 
characteristics
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