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ПЭМ – просвечивающая электронная микроскопия;

ФР – Федеральный информационный фонд по обеспече-

нию единства измерений;

МИ – методика измерений;

ГЦК – гранецентрированная кубическая;

ОЦК – объемно-центрированная кубическая;

РСА – рентгеноструктурный анализ.

Введение

Эксплуатационные характеристики газотурбинных 

двигателей (ГТД) и стационарных энергетических устано-

вок (ГТУ) во многом определяются свойствами литейных 

жаропрочных никелевых сплавов, являющихся основным 

материалом для изготовления лопаток турбины [1–3]. 

При рабочей температуре газов современного двигателя 

около 1600 °С рабочая температура материала лопаток 

составляет 1050–1150 °С. При этом в зависимости от 

назначения (сопловые или рабочие лопатки) требования 

к уровню их свойств и структуре различны [4]. 

Стационарные направляющие лопатки первой ступени 

турбины (сопловые лопатки) подвергаются воздействию 

тепловых нагрузок, обусловленных неравномерностью 

их температурного поля, как при стационарной работе 

двигателя, так и при изменении режимов его работы. 

В результате из-за температурных градиентов возникают 

термические напряжения, вызывающие малоцикловую 

усталость и усталостное растрескивание. Сопловые 

лопатки работают при более высоких температурах, чем 

рабочие лопатки, но уровень возникающих в них напря-

жений ниже, чем в рабочих лопатках. Главные требования 

к материалу сопловых лопаток заключаются в обеспече-

нии высокого уровня термоусталости и жаропрочности.

Вращающиеся рабочие лопатки турбины подвер-

жены наиболее полному комплексу различных видов 

нагружений и повреждений, влияющих на их ресурс: 

статическому, вибрационному, термоциклическому, 

коррозионному и эрозионному. В тонкой стенке пера 

охлаждаемой лопатки имеет место перепад температур, 

и неизбежно возникают термические растягивающие 

напряжения. Сочетание растягивающих термических 

напряжений, рабочих напряжений от центробежных 

сил и высоких температур может вызвать ползучесть 

лопаток, приводящую к их растрескиванию. Материал 

должен сопротивляться высокотемпературной ползуче-

сти, то есть иметь высокую жаропрочность.

С повышением рабочих температур турбины в целом 

увеличивается опасность возникновения газовой 

и сульфидной коррозии сопловых и рабочих лопаток. 

Поэтому одним из требований, предъявляемых к мате-

риалу лопаток, является достаточно высокий уровень 

их жаростойкости [4].

В современных двигателях для изготовления рабочих 

лопаток используют монокристаллические жаропрочные 
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никелевые сплавы, содержащие рений [4–6], а для 

изготовления сопловых лопаток – монокристаллические 

интерметаллидные композиции на основе Ni3Al [7, 8]. 

В структуре данных сплавов присутствует упрочняю-

щая интерметаллидная  !-фаза двух размеров (размером 

несколько микрон и наноразмерная), выделяющаяся 

на различных стадиях производства лопаток [9–11]. 

Повышение конструкционной прочности современных 

жаропрочных никелевых сплавов обеспечивается уве-

личением объемной доли  !-фазы путем усложнения 

легирования и выделения дораспадной наноразмерной 

(20–50 нм)  !-фазы в прослойках  -фазы в результате 

специальных технологических приемов охлаждения 

с повышенной температуры. Для углубленного иссле-

дования структурно-фазового состояния таких сплавов 

необходимы не только качественное описание созданной 

структуры, но и количественный анализ геометрических 

характеристик составляющих сплава. Другими словами, 

с разработкой и внедрением в практику новых видов 

наноструктурированных жаропрочных никелевых спла-

вов появляются новые измерительные задачи контроля 

их структурно-геометрических характеристик [10, 12, 13]. 

Поставленные задачи для сплава указанной системы 

состоят в определении геометрических характеристик 

(характерный диаметр) частиц  !-фазы и толщины 

прослоек между ними.

Для решения задачи контроля структурно-геоме-

трических характеристик деформируемых никелевых 

сплавов [14] и упрочняющих наноструктурированных 

и нанослойных покрытий [15] были разработаны стан-

дартные образцы состава и структуры категории СОП 

(стандартные образцы предприятия). Целью настоящей 

работы являлась разработка комплектов СО состава 

и структуры монокристаллических интерметаллидных 

композиций на основе Ni3Al и монокристаллических 

жаропрочных никелевых сплавов, содержащих рений. 

Материалы и методы исследования

Разработку СО структуры материалов проводили 

на основе результатов исследования их строения. Для 

исследования состава и структуры разрабатываемых 

СО наноструктурированных жаропрочных никелевых 

и интерметаллидных сплавов был применен комплекс-

ный подход [16] с использованием методов:

– растровой электронной микроскопии (РЭМ) с при-

менением микроскопа JSM 6490 LV, JEOL (средство изме-

рения утвержденного типа, свидетельство JP.E.27.003.A 

№ 49397) для измерения размеров частиц упрочняющей 

 !-фазы и размеров прослоек между ними на шлифах;

– просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ) 

с применением микроскопа JEM-200CX, JEOL (сред-

ство измерения утвержденного типа, свидетельство 

JP.E.27.003.A № 49396) для идентификации изображений 

различных наночастиц и измерения размеров частиц 

упрочняющей  !-фазы на фольгах;

– энергодисперсионного микрорентгеноспектрального 

анализа с применением приставки к просвечивающему 

электронному микроскопу «OXFORD INCAx-sight –  

TEM 250» для определения химического состава с локаль-

ностью 20 нм на фольгах при съемке на просвет;

– рентгеноструктурного анализа с применением 

дифрактометра общего назначения D/MAX-2500 (сред-

ство измерения утвержденного типа, свидетельство 

JP.E.31.003.A № 41478) для определения фазового 

состава СО и измерения параметров кристаллических 

решеток фазовых составляющих сплава.

Все исследования выполнялись на 10 одинаковых 

образцах, результаты измерений усреднялись.

Измерения размеров частиц упрочняющей  !-фазы 

и размеров прослоек между ними проводили по аттесто-

ванной в соответствии с ГОСТ Р 8.563–2009 и внесенной 

в Федеральный информационный фонд по обеспече-

нию единства измерений (номер ФР.1.37.2010.08910) 

методике измерений размеров фаз и слоев методом 

растровой электронной микроскопии (МИ 1.2.020–2010, 

свидетельство об аттестации № 42/01.00276–2008). При 

измерении размеров слоев показатель точности (гра-

ницы погрешности) (при р = 0,95) составляет ±8,00 %, 

при измерении размеров частиц ±1,63 %.

Измерение геометрических параметров структуры 

методом просвечивающей электронной микроско-

пии проводили по аттестованной в соответствии 

с ГОСТ Р 8.563–2009 и внесенной в Федеральный 

информационный фонд по обеспечению единства 

измерений (номер ФР.1.37.2010.08911) методике 

измерений линейных размеров наночастиц и прослоек 

наноструктурированных фаз методом просвечивающей 

электронной микроскопии (МИ 1.2.022–2010, свиде-

тельство об аттестации № 43/01.00276–2008). При 

измерении размеров прослоек наноструктурированных 

фаз показатель точности (границы погрешности, при 

р = 0,95) составляет ±5,40 %, при измерении длины 

наноразмерных частиц ±2,3 %, при измерении диаметра 

(ширины) наноразмерных частиц ±11,8 %.

Определение локального состава материала проводи-

ли по аттестованной в соответствии с ГОСТ Р 8.563–2009  

и внесенной в Федеральный информационный фонд  

по обеспечению единства измерений (номер 

ФР.1.37.2010.08909) методике измерений состава 
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наноструктурированных фаз и прослоек методом 

микрорентгеноспектрального анализа (МИ 1.2.021–2010, 

свидетельство об аттестации № 41/01.00276–2008). При 

измерении локального химического состава фаз и про-

слоек размером от 20 до 200 нм показатель точности 

(границы погрешности, при р = 0.95) находится в диа-

пазоне от ±2,37 до ±15,51 % для различных элементов.

Изготовление комплекта СО химического состава 

монокристаллической интерметаллидной композиции 

на основе Ni3Al с содержанием основных легирующих 

элементов Al 8–9 %, Cr 5–6 %, с дендритно-ячеистой 

(композиционной) структурой и наноразмерными вклю-

чениями фаз с характеристическими размерами от 10 до 

100 нм включало в себя выплавку пяти типов образцов, 

различающихся по расчетному химическому составу. 

Были изготовлены СО состава и структуры моно-

кристаллического жаропрочного никелевого сплава, 

содержащего 4 % рутения, 6 % алюминия с дендритно-

ячеистой (композиционной) структурой и наноразмер-

ными включениями фаз с характеристическим размером 

от 5 до 50 нм. Стандартные образцы состава получали 

из литых прутковых (шихтовых) заготовок путем их 

переплава методом высокоградиентной направленной 

кристаллизации и последующей механической обработки.

Исследования химического состава пяти плавок 

материала СО монокристаллического интерметаллид-

ного сплава на основе Ni3Al и СО монокристалличе-

ского жаропрочного никелевого сплава проведены 

различными методами аналитической химии, включая 

атомно-абсорбционный и атомно-эмиссионный с индук-

тивно-связанной плазмой.

Материалом исследования являлась стружка, ото-

бранная с монолитных образцов материала СО пяти 

плавок (пяти составов). Стружку растворяли в смеси 

кислот (соляной, серной), отбирали необходимую алик-

вотную часть раствора для измерения интенсивности 

каждого аттестуемого элемента. Измерение содержания 

аттестуемых элементов (Al в диапазоне 8–9 %, Cr в диа-

пазоне 5–6 %) проводили вышеуказанными методами. 

Контроль заявленных характеристик разработанных 

комплектов СО, в том числе исследование однородности 

СО, проводили в ФГУП «ВНИИОФИ» (аттестат аккредита-

ции № 01.00276–2008 от 28.12.2008) с использованием 

Государственного первичного эталона единиц массовой 

(молярной) доли и массовой (молярной) концентрации 

компонентов в жидких и твердых веществах и матери-

алах на основе спектральных методов ГЭТ 196–2011. 

В состав ГЭТ 196–2011 входят спектральный комплекс, 

люминесцентный комплекс, хромато-масс-спектроме-

трический комплекс, эталоны чистых веществ, государ-

ственные стандартные образцы и меры, референтные 

методики [13]. После проведенных исследований 

комплекты СО были утверждены в качестве СОП (стан-

дартных образцов предприятия). 

Результаты и их обсуждение

Исследование структуры интерметаллидного жаро-

прочного сплава проведено на плоских поверхностях 

образцов с нормалью <001> после специальной вырезки. 

В качестве образцов для исследования методами РЭМ 

были изготовлены шлифы с кристаллографической 

ориентацией {100}. Микроструктура интерметаллидного 

сплава в исходном состоянии имеет ячеисто-дендритное 

строение, в междендритных участках расположены круп-

ные частицы эвтектической  !-фазы, частицы вторичной 

интерметаллидной  !-фазы окружены тонкими прослой-

ками  -твердого раствора, в осях дендритов сечения частиц 

более мелкие и имеют треугольную (для ориентации {111}) 

или кубическую (для ориентации {001}) форму. 

Фотография структуры материала, полученная 

методом РЭМ, приведена на рис. 1а. Области, зани-

маемые  !-фазой, имеют светлый контраст, а области, 

занимаемые  -фазой, – темный контраст. В сечении 

{100} геометрические формы и размеры, занимаемые 

отдельными частицами  !-фазы, изображены без искаже-

ний. По результатам подобных измерений сделан вывод, 

что частицы  !-фазы имеют сложную кубоидную форму 

с гранями типа {100}. Подобные исследования позволили 

выявить наиболее характерные параметры структуры: 

геометрические размеры  !-фазы и толщина  -прослоек.

Исследования методом ПЭМ проведены на фольгах, 

вырезанных в плоскости {100}. Исследованы тонкое 

строение границы  / !-фаз и тонких прослоек  -фазы 

(рис. 1а). В прослойках  -фазы обнаружены нанораз-

мерные частицы  !-фазы (рис. 1б). 

Измерение периодов решеток   и  !-фаз проведено 

методом рентгеноструктурного анализа на образце, 

представляющем собой пластину, вырезанную в пло-

скости {100}. Анализ фазового состава монокристалла 

интерметаллидного сплава методом РСА показал, что 

кроме фаз   и  ! в материале присутствует "-фаза 

(соединение типа NiAl c кубической ОЦК решеткой). 

На основании проведенных структурных исследо-

ваний сформулированы основные требования к стан-

дартным образцам интерметаллидного жаропрочного 

сплава (табл. 11).

1 Приведенные параметры структуры должны измеряться 

с точностью не ниже аттестованных значений указанных выше МИ.
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Рис. 1. Структура интерметаллидного сплава  

после полной термической обработки: 

а – РЭМ-изображение, плоскость шлифа (100);  

б – темнопольное ПЭМ-изображение в рефлексе  !-фазы; 

в – изображение нанодисперсных частиц  !-фазы

Та б л и ц а  1

Требования к СО интерметаллидной композиции на основе Ni3Al с содержанием основных легирующих 

элементов Al 8–9 %, Cr 5–6 %, с дендритно-ячеистой (композиционной) структурой и наноразмерными 

включениями фаз с характеристическими размерами от 10 до 100 нм

Параметры состава 
сплава

Параметры структуры сплава Вид образца

Массовая 

концентрация Al и Cr 

(стружка, отобранная 

из монолитного 

образца)

 !-фаза

Тип решетки Кубическая со структурой L12 Шлифы 

с кристаллографической 

ориентацией {100}; 

пластины, вырезанные 

в плоскости {100}; 

фольги, вырезанные 

в плоскости {100}, 

диаметром 3 мм 

и толщиной около 

100 нм

Параметры решетки а = 0,357 нм

Размеры кубоидных 

частиц

Длина, ширина, высота 

0,3–0,6 мкм

 -фаза

Тип решетки Кубическая с ГЦК структурой

Параметры решетки а = 0,363 нм

Размеры прослоек Длина, ширина 1–4 мкм,

толщина 50–150 нм

"-фаза

Тип решетки Кубическая с ОЦК структурой 

типа В2

Параметры решетки а = 0,288 нм
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На основании результатов исследований и сфор-

мулированных метрологических требований был опре-

делен необходимый и достаточный набор образцов, 

обеспечивающий возможность определения состава 

и параметров структуры интерметаллидной компо-

зиции на основе Ni3Al. В комплект СО входят 4 об- 

разца:

– 1 фольга для анализа структуры методом ПЭМ;

– 1 шлиф сплава для анализа структуры методом 

РЭМ;

– 1 монолитный образец сплава в виде пластины для 

анализа параметров структуры методом рентгеновской 

дифрактометрии;

– 1 образец стружки для определения химического 

состава сплава1.

Микроструктура монокристаллического жаропроч-

ного никелевого сплава в исходном состоянии имеет 

ячеисто-дендритное строение. Образцы для иссле-

1 Свидетельство № СО-04–10 Стандартного образца состава 

и параметров структуры монокристаллических интерметаллидных 

композиций на основе Ni3Al с содержанием основных легирующих 

элементов Al 8–9 %, Cr 5–6 %, с дендритно-ячеистой (компо-

зиционной) структурой и наноразмерными включениями фаз 

с характеристическими размерами от 10 до 100 нм (комплект), 

разработанного ФГУП «ВИАМ» ГНЦ РФ.

дования методом РЭМ представляли собой шлифы 

с кристаллографической ориентацией {100}. Фазовое 

строение монокристаллического жаропрочного нике-

левого сплава после полной термической обработки 

представляет смесь   и  !-фаз (рис. 2а). При этом 

 !-фаза представлена в виде частиц по форме, близкой 

к кубической, с огранкой {001};  -фаза представлена 

в виде тонких прослоек между кубическими частицами 

 !-фазы. Методом растровой электронной микроскопии 

измерен средний размер кубоидных частиц  !-фазы 

и средняя толщина прослоек  -фазы. 

Методом ПЭМ на фольгах, вырезанных в плоско-

сти {100}, измерены размеры наночастиц (рис. 2 б, в). 

Измерение периодов решеток   и  !-фаз проведено 

методом рентгеноструктурного анализа на образце, 

представляющем собой пластину, вырезанную в пло-

скости {100}. Также был определен фазовый состав СО 

монокристаллического жаропрочного никелевого сплава.

На основании проведенных структурных исследова-

ний сформулированы основные требования к стандарт-

ным образцам монокристаллического жаропрочного 

никелевого сплава, содержащего рений и рутений 

(табл. 2)2. 

2 Приведенные параметры структуры должны измеряться 

с точность не ниже аттестованных значений указанных выше МИ.
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 ))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))))) ! Рис. 2. Структура монокристаллического жаропрочного 

никелевого сплава после полной термической обработки: 

а – РЭМ-изображение, плоскость шлифа (100); 

б – светлопольное ПЭМ-изображение слоев 

нанодисперсных частиц  !-фазы, перпендикулярных 

плоскости фольги (рисунка); в – светлопольное ПЭМ-

изображение слоев нанодисперсных частиц  !-фазы, 

лежащих в плоскости фольги (рисунка)
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На основании результатов исследований и сфор-

мулированных метрологических требований был опре-

делен необходимый и достаточный набор образцов, 

обеспечивающий возможность определения состава 

и параметров структуры монокристаллического жаро-

прочного никелевого сплава. В комплект СО входят 

4 образца:

– 1 фольга для анализа структуры методом ПЭМ;

– 1 шлиф сплава для анализа структуры методом 

РЭМ;

– 1 монолитный образец сплава в виде пластины для 

анализа параметров структуры методом рентгеновской 

дифрактометрии;

– 1 образец стружки для определения химического 

состава сплава1.

Стандартные образцы предназначены для градуи-

ровки спектральной аппаратуры при проведении эле-

ментного анализа монокристаллических жаропрочных 

1 Свидетельство № СО-03–10 Стандартного образца состава 

и параметров структуры монокристаллического жаропрочного 

никелевого сплава, содержащего 4 % рутения, 6 % алюминия 

с дендритно-ячеистой (композиционной) структурой и нанораз-

мерными включениями фаз с характеристическим размером 

от 5 до 50 нм (комплект), разработанного ФГУП «ВИАМ»  

ГНЦ РФ.

никелевых и интерметаллидных сплавов (химический 

анализ), калибровки средств измерения параметров 

структуры сплавов (методами РЭМ и ПЭМ), измерения 

периодов решетки сплавов (методом РСА), получе-

ния эталонных снимков структуры методами РЭМ  

и ПЭМ. 

Вывод

Разработанные комплекты СО состава и параметров 

структуры монокристаллических интерметаллидных 

композиций на основе Ni3Al и монокристаллического 

высокорениевого жаропрочного никелевого сплава 

могут быть использованы для контроля параметров 

структуры ответственных деталей компрессоров ГТД 

и ГТУ, которые изготавливаются из материалов данного 

класса (монокристаллических жаропрочных никелевых 

и интерметаллидных сплавов).

X2)#&1 21&*/*7) 9+*6#3*&$#()D 

!E<E Y#+#3#,%'$#: 5* 0#"#AD 2 0&#2-3-$'' 

'((+-3#2*$': "-)#3#" HUVE 

Та б л и ц а  2

Требования к СО монокристаллического жаропрочного никелевого сплава, содержащего 4 % рутения, 

6 % алюминия с дендритно-ячеистой (композиционной) структурой и наноразмерными включениями фаз 

с характеристическим размером от 5 до 50 нм

Параметры  
состава сплава

Параметры структуры сплава Вид образца

Массовая 

концентрация Al, 

Re, Ru (стружка, 

отобранная из 

монолитного 

образца)

 !-фаза

Тип решетки Кубическая со структурой L12 Шлифы 

с кристаллографической 

ориентацией {100}; 

пластины, вырезанные 

в плоскости {100}; фольги, 

вырезанные в плоскости 

{100}, диаметром 3 мм 

и толщиной около 100 нм

Параметры решетки а = 0,358 нм

Размеры крупных  

кубоидных частиц

Длина, ширина,  

высота 0,3–0,6 мкм

Размеры наноразмер-

ных кубоидных частиц

Длина, ширина,  

высота 5–50 нм

 -фаза

Тип решетки Кубическая с ГЦК структурой

Параметры решетки а = 0,361 нм

Размеры широких 

прослоек

Длина, ширина 1–4 мкм,

толщина 50–150 нм

Размеры тонких  

прослоек

Длина, ширина 0,3–0,6 мкм, 

толщина 5–30 нм
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