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Аннотация. Высокоэнергетическая обработка в планетарных мельницах нашла широкое применение для решения задач меха-

нического легирования/активации, синтеза композиционных порошковых смесей и переработки стружечных отходов. 
При этом передача механической энергии в обрабатываемое вещество зависит, в том числе, и от технологических пара-
метров механической обработки, определяющих механику движения размольных тел, а следовательно, и энергосиловые 
характеристики процесса. Для изучения влияния передаточного отношения на энергосиловые условия механической обра-
ботки разработана, численно реализована и валидирована дискретно-элементная модель движения размольных тел в плане-
тарной мельнице. Определены параметры модели, обеспечивающие разумное согласование экспериментальной и расчетной 
структур мгновенных изображений размольных тел на установившемся режиме работы мельницы. С помощью модели 
проведены серии численных экспериментов с варьированием передаточного отношения K от 1 до 2. Показано, что увели-
чение K в указанном диапазоне ведет к изменению характера движения размольных тел с режима перекатывания на перека-
тывание и свободный полет. Это снижает число столкновений и одновременно обеспечивает рост их силовых характерис тик. 
Проведен анализ изменения суммарной потери энергии при столкновениях «тело–тело» и «тело–камера». Установлено, что 
при изменении K от 1 до 2 повышение суммарной потери энергии при столкновениях в основном происходит за счет увели-
чения потери энергии при столкновениях пар «тело–тело». Разработанные модели и полученные расчетные оценки влияния 
передаточного отношения на энергосиловые характеристики столкновений могут быть использованы при разработке раци-
ональной технологии механической обработки в планетарной мельнице.  

Ключевые слова: высокоэнергетический размол, метод дискретных элементов, энергосиловые характеристики, столкновения, 
характер движения размольных тел
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отношения на энергосиловые условия столкновения размольных тел в планетарной мельнице. Известия вузов. Порошковая 
металлургия и функциональные покрытия. 2025;19(1):5–14. https://doi.org/10.17073/1997-308X-2025-1-5-14
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ВведениеВведение
Механическая обработка (МО) твердых веществ 

используется для инициации изменения скорости 
химических и физико-химических процессов, необ-
ходимых для механохимического синтеза, меха-
нического легирования, механической активации 
и т.д [1]. Обычно МО проводят в аттриторах, пла-
нетарных, вибрационных и шаровых мельницах. 
Принцип действия этих устройств основан на мно-
гократном импульсном механическом воздействии 
размольных тел на вещество, которое обеспечивает 
передачу в него механической энергии [2]. При всем 
разнообразии видов механического воздействия на 
вещество в основе лежат удар, сдвиг и их комбина-
ции в разных соотношениях, которые зависят от типа 
устройства и режима его работы [3]. При этом вид 
механического воздействия, способствующего меха-

нохимическим превращениям, оказывает явное вли-
яние на их характер [4]. 

Обработка в планетарных мельницах нашла широ-
кое применение для решения различных технологи-
ческих задач, состоящих, например, в механическом 
легировании/активации, синтезе композиционных 
порошковых смесей, переработке стружечных отхо-
дов и т.д. [5–7]. Принимая во внимание различие дан-
ных технологических задач, их эффективная реализа-
ция хотя и возможна c помощью одного и того же обо-
рудования, в данном случае планетарной мельницы, 
но очевидно требует использования различных тех-
нологических параметров МО. К ним следует отнес-
 ти форму и размер размольных тел, коэффициент 
заполнения ими рабочей камеры, отношение массы 
обрабатываемого вещества к массе размольных тел, 
передаточное отношение и частоту вращения солнеч-
ного колеса. Подбор этих параметров в большинстве 

  aborkin@vlsu.ru
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случаев осуществляется эмпирически, методом проб 
и ошибок, что является весьма трудоемким, а иногда 
и нереализуемым процессом. Для научно обоснован-
ного их назначения необходимо установление связи 
между данными параметрами, количеством переда-
ваемой механической энергии и характеристиками 
обработанного вещества. К последним, в зависи-
мости от задачи, можно отнести гранулометрический 
и фазовый составы, размер структурных составля-
ющих и т.п. Численное определение передаваемой 
механической энергии, с учетом перечисленных фак-
торов, влияющих на механику процесса, возможно 
на основе математического моделирования движения 
размольных тел, например, с использованием метода 
дискретных элементов [8–11].

Другим немаловажным направлением исследо-
ваний является экспериментальное изучение кине-
матики движения размольных тел в планетарной 
мельнице в зависимости от параметров МО, которое 
проводят, например, с помощью высокоскоростной 
видеосъемки [10; 12]. При этом комплексные рас-
четно-экспериментальные исследования позволяют 
дополнить данные о кинематике движения энергоси-
ловыми характеристиками столкновений размольных 
тел между собой и со стенками рабочей камеры. Это 
обеспечивает более полное понимание процессов, 
протекающих при МО, позволяет прогнозировать 
характеристики получаемого вещества в зависи-
мости от условий обработки и будет способствовать 
разработке рациональной технологии, обеспечива-
ющей повторяемость получаемых свойств с уче-
том использования различного оборудования и его 
масштабируемости.

Цель данной работы состоит в разработке, 
численной реализации и валидации модели движе-
ния размольных тел в планетарной мельнице, а также 
в исследовании влияния передаточного отношения на 
характер движения и энергосиловые характеристики 
столкновения размольных тел.

Описание методик  Описание методик  
экспериментального  экспериментального  

и теоретического исследованийи теоретического исследований
При проведении экспериментальной части иссле-

дования использовали лабораторную планетарную 
мельницу «Activator-2S» (машиностроительный завод 
«Активатор», г. Новосибирск) и высокоскоростную 
видеокамеру «Phantom Miro M310» (Vision Research 
Inc., США). Планетарная мельница имеет две цилин-
дрические рабочие камеры, расположенные верти-
кально на солнечном колесе. В одну из рабочих камер 
помещали 12 стальных размольных тел в форме шара 
диаметром 9 мм. Для ограничения возможности вер-

тикального перемещения размольных тел в рабочей 
камере высота последней составляла 1,2 диаметра 
шара. Особенностью конструкции данной мельницы 
является наличие двух независимых электродвигате-
лей, которые приводят в движение со скоростями W 
и w солнечное колесо и рабочую камеру соответст-
венно. Управление скоростями разнонаправленного 
вращения осуществляется с помощь ю частотных 
преобразователей. Видеокамера была размещена над 
мельницей коаксиально вертикальной оси солнеч-
ного колеса (см. рис. 1). 

Для видеосъемки стальные крышки рабочих камер 
были заменены на прозрачные. Скорость записи во 
всех экспериментах была 2000 кадров в секунду. 
Высокоскоростную съемку проводили для 4-х значе-
ний отношения скоростей вращения рабочей камеры 
и солнечного колеса (K = w/W), равных 1,0; 1,2; 1,5; 
2,0. При этом варьировали только скорость вращения 
рабочей камеры, а скорость вращения солнечного 
колеса во всех опытах была постоянной и составляла 
694 об/мин. 

В дополнение к экспериментальным исследова-
ниям движения размольных тел выполняли модели-
рование процесса с использованием метода дискрет-
ных элементов. В данном методе динамика поступа-
тельного и вращательного движений размольных тел 

Рис. 1. Схема проведения высокоскоростной видеосъемки

Fig. 1. Schematic of high-speed videography setup
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в рабочей камере планетарной мельницы описыва-
ется с помощью пошагового алгоритма с постоянным 
обновлением положения тел и стенок. При этом для 
каждого i-го размольного тела решается система из 
двух уравнений поступательного и вращательного 
движения, имеющих следующий вид:

             (1)

Первое уравнение описывает поступательное 
движение центра масс размольных тел. Величины mi 
и vi – масса и скорость i-го тела, t – время, g – уско-
рение свободного падения. Первое слагаемое в пра-
вой части равенства учитывает действие на данное 
размольное тело сил гравитации, второе – взаимо-
действие между телами, а последнее – взаимодейст-
вие размольного тела со стенками рабочей камеры. 
Начальные скорости поступательного и вращатель-
ного движений считаются заданными. Поскольку 
масса рабочей камеры существенно превышает сово-
купную массу размольных тел, можно пренебречь 
влиянием взаимодействия стенок с телами на дви-
жение камеры и считать, что закон движения стенок 
известен. 

Учет вращательного движения размольных тел 
в планетарной мельнице обеспечивается вторым 
уравнением системы (1). Скалярная переменная Ii 
используется для обозначения момента инерции, 
а векторные переменные ωi , Tij и  обозначают 
угловую скорость и моменты сил, возникающие при 
взаимодействии данного размольного тела с другим 
телом с индексом j либо со стенкой рабочей камеры. 
Слагаемое Mi введено для учета сил трения качения, 
действующих на размольные тела. 

Для учета взаимодействия между i-м и j-м телами 
введены силы Fij и моменты сил Tij , входящие в урав-
нение (1) под знаком суммы. Суммирование по всем 
возможным значениям j ≠ i позволяет исключить 
самодействие. При этом учитывается только взаимо-
действие контактирующих размольных тел. Для тел, 
расположенных друг от друга на большем расстоя-
нии, сила взаимодействия полагается равной нулю. 

При расчете сил взаимодействия между размоль-
ными телами и их моментов в настоящей работе 
применялась теория Г. Герца, дополненная теорией 
сдвига Р. Миндлина (модель Герца–Миндлина) [13]. 
Характер взаимодействия не может считаться абсо-
лютно упругим, поэтому для учета потерь энергии 
при столкновении размольных тел вводится, кроме 
силы контакта, дополнительная диссипативная 
сила. Расчет столкновения размольных тел со стен-

кой рабочей камеры выполняется по аналогичной 
модели, однако, поскольку радиус рабочей камеры 
существенно превышает радиус каждого из тел, кри-
визна поверхности стенки не учитывается.

Параметрами модели являются физико-механи-
ческие характеристики материала размольных тел и 
рабочей камеры, а также коэффициенты, характери-
зующие их контактное взаимодействие. К последним 
относятся коэффициенты реституции (eR ), статиче-
ского трения (µS ) и трения качения (µR ). Если физико-
механические характеристики для большинства кон-
струкционных материалов являются справочными 
данными, то определение коэффициентов, характе-
ризующих их контактное взаимодействие, представ-
ляет собой самостоятельную экспериментальную 
задачу, которую, например, решали в работах [14–16]. 
Следует учесть, что данные коэффициенты могут 
зависеть, в том числе, от размера и правильности 
формы (отклонения от формы шара) размольных тел, 
шероховатости поверхности размольных тел и рабо-
чей камеры и т.д., а поэтому требуют уточнения, 
которое в настоящей работе проводили методом под-
гонки модели под данные эксперимента.

В качестве начального приближения, учитывая 
рекомендации работ [17; 18], принимали eR = 0,85, 
µS = 0,45 и µR = 0,02. Для подгонки была проведена 
серия численных расчетов, имитирующих условия 
эксперимента, в которых изменяли значения коэф-
фициентов, характеризующих контактное взаимо-
действие. В качестве критерия близости экспери-
ментальных и расчетных результатов было принято 
соответствие картин положения (структуры мгновен-
ных изображений) размольных тел в рабочей камере. 
Валидацию модели выполняли путем соотнесения 
площадей экспериментальной и расчетной структур 
системы размольных тел для 8 положений рабочей 
камеры на установившемся режиме работы пла-
нетарной мельницы. Результаты подгонки считали 
удовлетворительными, если расхождение экспери-
ментальных и расчетных данных (Δ) не превышало 
15 % для одних и тех же значений коэффициентов, 
характеризующих контактное взаимодействие.

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
В табл. 1 представлены типичные мгновенные 

изображения размольных тел, полученные экспери-
ментально (столбец «Эксперимент») и путем модели-
рования (столбец «Модель») для различных вариан-
тов отношения скоростей вращения рабочей камеры 
и солнечного колеса. Кроме того, в табл. 1 показаны 
изображения площадей экспериментальной и рас-
четной структур многочастичной системы (столбец 
«Сравнение»). И, наконец, в табл. 1 приведены усред-
ненные для 8 положений рабочей камеры числовые 
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данные о несоответствии этих площадей (Δ), являю-
щиеся погрешностью разработанной модели и харак-
теризующие ее адекватность.

Анализ представленных в табл. 1 результатов экс-
перимента и расчетных данных позволяет сделать 
вывод об их разумном соответствии. Расхождение не 
превышает 13 %. При этом подгоночные параметры 
были едины для различных вариантов отношения 
скоростей вращения рабочей камеры и солнечного 
колеса. Значения коэффициентов (подгоночных 
параметров), характеризующих контактное взаимо-

действие, составили eR = 0,75, µS = 0,21 и µR = 0,023. 
Необходимо отметить, что если значения eR и µR 
достаточно близки или совпадали с используемыми 
при моделировании в работах [19; 20], то значение µS 
значительно отличалось (более чем в 3 раза). Вместе 
с тем параметр µS оказывает существенное влияние 
не только на характер движения размольных тел [10], 
но и на количественные значения энергосиловых 
характеристик столкновений, что в значительной 
мере определяет их достоверность. Таким образом, 
разработанная модель является адекватной и может 

Таблица 1. Сопоставление результатов эксперимента и расчетных данных
Table 1. Comparison of experimental and simulated results

K = w/W Эксперимент Модель Сравнение Δ, %

1,0 12,4

1,2 11,9

1,5 9,1

2,0 12,2
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быть использована для изучения влияния передаточ-
ного отношения на характер движения размольных 
тел в ходе высокоэнергетического шарового размола 
и энергосиловые параметры процесса обработки.

Далее с помощью разработанной модели было 
изучено влияние передаточного отношения на харак-
тер движения размольных тел в рабочей камере. 
Анализ результатов моделирования показывает, 
что изменение величины K от 1,0 до 1,5 практиче-
ски не влияет на кинематику движения размольных 
тел. Напротив, при увеличении K до 2,0 характер 
движения размольных тел изменяется значительно. 
В первом случае, при K = 1,0÷1,5, реализуется режим 
движения размольных тел, при котором происходит 
циклическое перекатывание тел с первого на второй 
ряд. При этом обработка материала может происхо-
дить как истиранием между стенкой рабочей камеры 
и размольными телами, так и соударениями размоль-
ных тел при перекатывании. Во втором случае, при 
K = 2,0, появляются размольные тела, которые сво-
бодно меняют свое положение относительно центра 
рабочей камеры. Поэтому можно наблюдать трехряд-

ное перекатывание, которое реализуется путем однов-
ременного забрасывания на второй ряд двух и более 
размольных тел, что ведет к формированию третьего 
ряда (см. табл. 1). Т.е. кроме режима перекатывания 
частично реализуется и режим свободного полета 
размольных тел, при котором некоторые размольные 
тела отделяются от стенки и выбрасываются в сво-
бодное пространство рабочей камеры, осуществляя 
свободный полет до момента столкновения с другим 
размольным телом или стенкой рабочей камеры. Для 
такого режима движения характерны соударения наи-
большей интенсивности. Однако количество соударе-
ний по сравнению с режимом перекатывания, по всей 
видимости, должно снижаться.

Также были получены оценки влияния переда-
точного отношения на изменение силовых харак-
теристик контактного взаимодействия размольных 
тел друг с другом и со стенками рабочей камеры. 
На рис. 2 представлены нормированные расчетные 
данные о распределении количества столкновений по 
силе сжатия и усилию сдвига для различных переда-
точных отношений.

Рис. 2. Изменение нормальной (а) и тангенциальной (б) силы столкновений размольных тел  
при моделировании с различными передаточными отношениями

Fig. 2. Changes in normal (a) and tangential (б) collision forces of grinding bodies at different gear ratios
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Таблица 2. Распределение столкновений (%) по силе столкновений
Table 2. Distribution of collisions (%) by collision force

K
Нормальная сила Тангенциальная сила

Fn < 0,01 0,01 < Fn < 0,1 Fn > 0,1 Ft < 0,01 0,01 < Ft < 0,1 Ft > 0,1
1,0 32,5 61,9 5,6 31,4 63,2 5,4
1,2 24,5 63,6 11,9 24,5 66,3 9,2
1,5 12,1 67,8 20,1 13,0 67,1 19,9
2,0 2,4 42,3 55,3 1,9 38,7 59,4

Можно видеть, что увеличение передаточного 
отношения способствует росту нормальной силы 
при столкновениях (см. рис. 2, а). Причем изменение 
K от 1 до 2 ведет к повышению максимальной нор-
мальной силы при столкновениях в ~5 раз. При этом 
наблюдается значительная дифференциация столк-
новений по усилиям. Так, если принять условное 
деление общего числа столкновений, в зависимости 
от усилия, на низкоинтенсивные (F < 0,01), средне-
интенсивные (0,01 < F < 0,1) и высокоинтенсивные 
(F > 0,1) и провести их сопоставление для различ-
ных передаточных отношений (см. табл. 2), то можно 
заметить, что в случаях K = 1,0÷1,5 основная доля 
столкновений является среднеинтенсивной. Причем 
увеличение доли таких столкновений для данного 
интервала изменения K не превышает 6 %. 

В то же время происходит перераспределение 
столкновений по интенсивности. Так, например, 
при K = 1,0 установлено, что 32,5 % столкновений 
являют ся низкоинтенсивными и только 5,6 % – 
высоко интенсивными. При K = 1,5 доля низкоин-
тенсивных столкновений уже составляет 12,1 %, 
а высоко интенсивных – 20,1 %. Однако с увеличением 
K до 2,0, т.е. с изменением типа движения размольных 

тел, доля среднеинтенсивных столкновений уменьша-
ется до 42,3 %. Напротив, доля высокоинтенсивных 
столкновений возрастает и составляет уже 55,3 %, 
а количество таких столкновений заметно снижается. 
Качественно схожую картину наблюдали и для усилия 
сдвига (см. рис. 2, б). Важным является то, что для 
K = 1,0÷1,5 основная масса столкновений является 
среднеинтенсивной. И если предположить, что этих 
усилий достаточно для создания необходимого поля 
механических напряжений, то активационная обра-
ботка частиц вещества может быть одинаково эффек-
тивной и при K = 1,0 и при K = 1,5, а обработка при 
K = 2,0, несмотря на превалирование столкновений 
с высокой интенсивностью и учитывая снижение их 
количества, может быть менее эффективной, чем при 
K = 1,0÷1,5. По всей видимости, режим K = 2,0 более 
целесообразно использовать при обработке крупно-
размерных частиц вещества, требующей бóльших 
усилий для его деформирования и фрагментирования.

На рис. 3 представлены нормированные данные, 
характеризующие суммарную потерю энергии при 
столкновениях «тело–тело» и «тело–камера» для 
разных передаточных отношений и изменение коли-
чества столкновений. 

Рис. 3. Суммарная потеря энергии при столкновениях «тело–тело» ( ) и «тело–камера» ( ) (а)  
и изменение количества столкновений (б) для разных передаточных отношений

Fig. 3. Total energy loss during “body–body” ( ) and “body–chamber” ( ) collisions (a)  
and changes in collision count (б) for different gear ratios

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2025;19(1):5–14 
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Анализ представленных графических зависимос-
тей показывает, что с ростом передаточного отноше-
ния K от 1,0 до 2,0 суммарная потеря энергии при 
столкновениях «тело–тело» увеличивается на ~30 % 
(см. рис. 3, а). Однако потеря энергии при столк-
новениях «тело–камера» для передаточных отно-
шений K от 1,0 до 1,5 практически не изменяется, 
а для случая K = 2,0 увеличивается лишь на ~13 %. 
То есть рост суммарной потери энергии при столк-
новениях в основном происходит за счет изменения 
(увеличения) потери энергии при столкновениях пар 
«тело–тело».

Количество столкновений с ростом передаточного 
соотношения ожидаемо уменьшается (см. рис. 3, б). 
Причем если при K = 1,0 и 1,2 оно снижается незна-
чительно, то при достижении K = 1,5 и, далее, 
K = 2,0 – в ~1,5 и ~3,1 раза соответственно. Такое 
сокращение количества столкновений может приво-
дить к уменьшению вероятности возникновения кон-
тактов размольных тел с обрабатываемым вещест вом, 
тем самым снижая эффективность обработки. Таким 
образом, увеличение передаточного отношения ведет 
к значительному снижению количества столкновений 
размольных тел с одновременным ростом удельной 
потери энергии столкновения, который, несмотря 
на падение количества столкновений, обеспечивает 
повышение суммарной потери энергии столкнове-
ний. Интересным является то, что при обработке 
смесей микрометрических частиц, с высоким отно-
шением массы размольных тел к массе обрабатывае-
мого вещества, частицы вещества имеют тенденцию 
собираться у стенки из-за их способности проходить 
через пустоты между размольными телами [19]. 
Поэтому, несмотря на увеличение суммарной потери 
энергии при столкновениях, к которому ведет рост 
передаточного отношения, использование режимов 
обработки с K = 2,0 может являться менее эффек-
тивным, чем при низких K, так как столкновения 
«тело–тело» не вносят вклад в обработку, а количе-
ство столкновений «тело–камера», несмотря на рост 
их интенсивности, существенно снижается. По всей 
видимости, повышение эффективности обработки 
порошковых смесей за счет использования бóльших 
значений K может быть достигнуто в случае обра-
ботки с низким отношением массы размольных тел 
к массе вещества, когда частицы вещества располага-
ются не только у стенок рабочей камеры, но и вокруг 
ее центра, что обеспечит более эффективное исполь-
зование столкновений «тело–тело». Другим вариан-
том рационального использования режима обработки 
при K = 2,0 является обработка крупноразмерных 
частиц вещества миллиметрового размера, когда 
необходимы высокие усилия для деформирования 
частиц, например при обработке гранульных или 
стружечных материалов.

ЗаключениеЗаключение
Разработана, численно реализована и валидиро-

вана модель движения размольных тел в планетар-
ной мельнице «Activator-2S». Путем сопоставления 
расчетных и экспериментальных данных определены 
параметры модели, обеспечивающие ее адекватность. 
Анализ модели позволил установить, что с ростом 
передаточного отношения K в диапазоне от 1,0 
до 2,0 снижается доля малоподвижных размольных 
тел и происходит изменение характера их движения 
с режима перекатывания на режим перекатывания 
и свободного полета. Это ведет к увеличению сило-
вых характеристик столкновений размольных тел 
с одновременным уменьшением их количества. При 
этом, несмотря на значительную дифференциацию 
столкновений по усилиям, доля среднеинтенсивных 
столкновений при K от 1,0 до 1,5 практически не 
изменяется, а при дальнейшем увеличении K до 2,0 – 
снижается, повышая долю высокоинтенсивных столк-
новений. Суммарные потери энергии при столкнове-
ниях при изменении K от 1,0 до 2,0 увеличиваются 
на ~30 %. Однако потери энергии столкновений пары 
«тело-камера» для K от 1,0 до 1,5 не изменяются, 
а рост суммарных потерь энергии при столкновениях 
происходит за счет повышения доли потери энергии 
при столкновениях пар «тело–тело». Учитывая дан-
ные о влиянии передаточного отношения на измене-
ние характера столкновений и энергосиловые харак-
теристики механической обработки, можно рекомен-
довать режим при K от 1,0 до 1,5 для механической 
обработки микронных частиц вещест ва с большим 
отношением массы размольных тел к массе вещест ва. 
Режим с K = 2,0, по всей видимости, будет более 
рационален в случае механической обработки круп-
ных частиц вещества при решении задачи фрагмен-
тирования компонентов смеси. Модель может найти 
применение для оценки энергосиловых характерис-
тик процесса обработки в планетарных мельницах на 
этапе разработки технологии.
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Аннотация. Рассматривается влияние режимов закалки и отпуска на структуру и механические свойства горячедеформиро-

ванных порошковых сталей, содержащих ультрадисперсные частицы. Исследование основано на анализе термических 
и механических процессов, протекающих при закалке и отпуске, а также их связи с характером структурных изменений, 
происходящих в материале. Эксперименты включали вариации температуры закалки и времени отпуска, что позволило 
выявить оптимальные режимы для достижения наилучших механических характеристик – таких, как прочность и пластич-
ность. Полученные результаты указывают на возможность достижения высокой прочности, что делает эти материалы 
перспективными для применения в условиях высокой нагрузки. Подчеркивается значимость выбора режимов термообра-
ботки для управления микро- и макроструктурой порошковых сталей, что открывает новые возможности для их использо-
вания в различных отраслях промышленности.  

Ключевые слова: термическая обработка, порошковые стали, ультрадисперсные частицы, механические свойства

Для цитирования: Егоров М.С., Егорова Р.В., Мозговой А.В., Гантимуров К.В., Ковтун М.В. Влияние режимов закалки 
и отпуска на структуру и свойства горячедеформированных порошковых сталей с ультрадисперсными частицами. Извес-
тия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2025;19(1):15–22.
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Abstract. This study examines the effect of quenching and tempering on the structure and mechanical properties of hot-deformed powder 

steels containing ultrafine particles. The research analyzes the structural transformations and mechanical responses during quenching 
and tempering, focusing on the relationship between heat treatment conditions and the resulting material properties. The experiments 
involved variations in quenching temperature and tempering time, allowing the identification of optimal conditions for achieving 
a favorable combination of strength and ductility. The findings highlight the potential to achieve a homogeneous microstructure and 
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ВведениеВведение
Повышения свойств порошковых сталей можно 

добиться путем усложнения их состава, а также при-
менением термической и химико-термической обра-
ботки. Однако такие способы повышения свойств 
этих сталей имеют ряд особенностей, обусловлен-
ных, прежде всего, остаточной пористостью, а также 
химической и структурной неоднородностью [1]. 

Влияние структуры порошковых сталей на тер-
модинамику образования зародышей новой фазы 
и кинетику превращения можно регулировать техно-
логией изготовления изделий. Формирование горя-
чедеформированных порошковых сталей (ГДПС) 
с минимальной остаточной пористостью прибли-
жает их критические точки к соответствующим 
критическим точкам компактных материалов. 
Температура нагрева под закалку порошковых ста-
лей определяется в первую очередь положением 
критических точек Ас1 (температурой начала прев-
ращения аустенита в перлит (или другую фазу) при 
охлаждении, а также начала превращения аустенита 
в феррит при нагревании) и Ас3 (температурой, при 
которой начинается превращение феррита в аусте-
нит при нагревании – важный процесс для полу-
чения необходимых свойств стали) и содержанием 
в них углерода. ГДПС являются наследственно 
мелкозернистыми. Легирование некарбидообразу-
ющими элементами не влияет на склонность зерен 
аустенита к росту в пределах температуры нагрева 
до 1100 °С. Данное обстоятельство позволяет 
расширить температурный интервал нагрева под 
закалку; для ГДПС с содержанием углерода 0,5 % он 
составляет 825–845 °С [2–5].

Целью настоящей работы является исследование 
режимов закалки и отпуска с определением опти-
мальных механических свойств горячедеформиро-
ванных порошковых сталей, содержащих ультрадис-
персные частицы. 

Материалы  Материалы  
и методы исследованийи методы исследований

В работе использовали отечественные порошки 
марок ПЖРВ 2.200.26 (ТУ 14–1–5365–98, порошок 
железный, распыленный водой, восстановленный) 

и Н4Д2М (ТУ 14–5402–2002, порошок легированный) 
производства ПАО «Северсталь» (г. Че реповец) [4; 5]. 
В шихту добавляли ультрадисперсные добавки 
нитрида кремния (Si3N4 ) и оксида никеля (NiO) про-
изводства компании «Плазмотерм» (г. Москва) [6].

Перед применением порошки проходили конт-
роль на универсальном лазерном приборе измере-
ния размера частиц «Analysette 22 MicroTecplus» 
(Fritsch, Германия) и анализаторе субмикронных 
частиц от компании «Beckman Coulter AU480» 
(США). Для приготовления шихты использо-
вали двухконусный смеситель марки RT-NM05S 
(Тайвань) и ультразвуковую станцию для просеива-
ния и смешивания порошков с ультрадисперсными 
частицами «Assonic SPC» (Китай). Статическое 
холодное прессование проводили на гидравличес-
ком прессе модели TS0500-6 (Китай) с максималь-
ным усилием в 50 т в лабораторных пресс-фор-
мах. Гомогенизирующее спекание осуществляли 
в лаборатории термической обработки кафедры 
«Материаловедение и технологии металлов» ДГТУ 
в муфельной электропечи модели SNOL 6,7/1300 
(AB «UMEGA», Литва) в диапазоне температур 
900–1150 °С в среде защитного газа – диссоции-
рованного аммиака. Время спекания составляло 
15–180 мин. В таких же печах производили и после-
дующую термическую обработку горячедеформи-
рованных порошковых сталей.

Динамическое горячее прессование (ДГП) загото-
вок осуществляли на кривошипном прессе простого 
действия модели К2232 (Россия). Перед операцией 
ДГП порошковые заготовки нагревали в муфельной 
электрической печи сопротивления (t = 950÷1150 °С) 
в среде диссоциированного аммиака; темпера-
туру в печи контролировали платинопалладиевой 
термопарой [7].

Испытания на растяжение проводили в соответст-
вии с ГОСТ 18227–85 с использованием сервогидрав-
лической напольной разрывной машины МГС-В15 
в автоматическом режиме с помощью персонального 
компьютера. На рис. 1 представлен чертеж образца, 
подвергнутого испытаниям.

Твердость образцов измеряли на твердомере 
Роквелла ТК-2М (Точмашприбор, г. Иваново) с по -
мощью индентирования алмазным конусом при 
общей нагрузке 1471 Н.

high mechanical performance, making these materials suitable for high-load applications. This study underscores the significance of 
tailoring heat treatment parameters to control both microstructural and mechanical characteristics, thereby broadening the industrial 
applicability of powder steels. 
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Закалке с последующим отпуском подвергались об -
разцы ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % С и Н4Д2М + 0,5 % С 
после горячей допрессовки при t = 1150 °С с добав-
лением в каждый материал ультрадисперсных частиц 
(2 % NiO, 0,1 % Si3N4 ). Охлаждение проводили 
в воде и в масле. Скорость охлаждения составляла при 
температуре минимальной устойчивости аустенита 
соответственно 600÷500 °С/с (в воде) и 150÷100 °С/с 
(в масле). Химический состав исследуемых порош-
ков, характеристики ультрадисперсных частиц, 
а также технология получения спеченных образцов 
подробно описаны в работе [2].

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
Закалка ГДПС дает возможность получить одно-

родную структуру мартенсита с высокой твердостью 

(HV = 7,5 ГПа). Это объясняется незначительной 
пористостью и благоприятной структурой, образую-
щейся в процессе горячей штамповки. 

На рис. 2 показана микроструктура ГДПС, полу-
ченной на основе порошка ПЖРВ 2.200.26 с содер-
жанием 0,5 % С + 2 % NiО. Структура мартенсита 
четко выделяется, также присутствуют малочислен-
ные поры с размерами до 3 мкм. Данная структура 
закаленной стали не содержит феррита и остаточного 
аустенита, что позволяет заключить о корректном 
проведении закалки [8; 9]. Твердость закаленных 
ГДПС при температуре закалки 835 °С представлена 
в табл. 1.

Модифицирование сталей нитридом кремния 
повышает твердость после закалки. Окончательное 
формирование структуры и свойств ГДПС происхо-
дит при отпуске. Влияние температуры отпуска на 
механические свойства ГДПС представлено в табл. 2.

Для всех исследуемых материалов наблюдается 
похожий характер изменения свойств: с повыше-
нием температуры отпуска предел прочности (σв ) 
и твердость (HRC) сталей снижаются, а показатель 
пластичности (ψ) увеличивается, достигая макси-
мальных значений при t = 550 °С. При этой темпера-
туре весь комплекс механических свойств выше, чем 
у исходных и отожженных сталей [7–9].

Микроструктуры закаленной и отпущенной ГДПС 
Н4Д2М + 0,5 % С + 2 % NiO показаны на рис. 3.

Рис. 1. Чертеж образца для испытания на растяжение

Fig. 1. Technical drawing of the sample for tensile testing

Таблица 1. Твердость (HRC) закаленных ГДПС
Table 1. Hardness (HRC) of quenched HDPS

Порошковая сталь
ПЖРВ 2.200.26 

+ 0,5 % C
ПЖРВ 2.200.26 

+ 0,5 % C + 2 % NiО
ПЖРВ 2.200.26 

+ 0,5 % C + 0,1 % Si3N4

Н4Д2М 
+ 0,5 % С

Н4Д2М + 0,5 % С 
+ 2 % NiО

Н4Д2М + 0,5 % C 
+ 0,1 % Si3N4

Охлаждающая среда
Вода Масло

50–52 50–52 54 49–51 49–51 55

Рис. 2. Мартенсит горячедеформированной порошковой стали марки ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % C + 2 % NiО
Размер пор: 1–3 мкм

Fig. 2. Martensite of hot-deformed powder steel of PZhRV grade 2.200.26 + 0.5 % C + 2 % NiО
Pore size: 1–3 µm
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Таблица 2. Зависимость механических свойств ГДПС от температуры отпуска
Table 2. Dependence of mechanical properties of HDPS on tempering temperature

Состав ГДПС Температура 
отпуска, °С σв , МПа ψ, % HRC

ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % С

250
350
450
550

1180
920
825
760

18
22
30
35

45
42
38
33

ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % С + 0,1 % Si3N4

250
350
450
550

1230
950
860
780

18
22
30
35

47
45
40
35

ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % С + 2 % NiO

250
350
450
550

1190
935
840
765

19
23
29
35

45
42
38
33

Н4Д2М + 0,5 % С

250
350
450
550

1420
1260
1090
1070

16
20
28
32

46
43
39
34

Н4Д2М + 0,5 % С + 0,1 % Si3N4

250
350
450
550

1450
1290
1130
1090

17
24
30
34

48
46
41
35

Н4Д2М + 0,5 % С + 2 % NiO

250
350
450
550

1430
1270
1100
1080

16
20
28
32

46
43
39
32

Рис. 3. Микроструктура Н4Д2М + 0,5 % С + 2 % NiO после закалки и отпуска при различной температуре
t, °С: 250 (а); 350 (б); 450 (в); 550 (г)

Fig. 3. Microstructure of H4D2M + 0.5 % С + 2 % NiO after quenching and tempering at different temperatures
t, °С: 250 (а); 350 (б); 450 (в); 550 (г)
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Таким образом, в результате закалки и отпуска 
можно получить заданную структуру ГДПС [9–11]. 
Уровень механических свойств ГДПС зависит от 
качества межчастичного сращивания, которое сфор-
мировалось на стадии спекания и горячей допрес-
совки. В случае его незавершенности повысить 
механические свойства упрочняющей термической 
обработкой не удается [11; 12].

Для контроля химического состава полученных 
после термической обработки (закалка и отпуск) 
порошковых сталей был проведен микрорентгено-
спектральных анализ на сканирующем электронном 

микроскопе S-3400N (Hitachi, Япония) [12; 13] – его 
результаты представлены на рис. 4.

Наличие всех легирующих элементов, нахо-
дящихся в порошковой стали после термической 
обработки, определили рентгеноспектральным 
ана  ли  зом [7; 10; 12]. 

Фрактографическое исследование изломов на 
сканирующем электронном микроскопе S-3400N 
позволило выявить особенности разрушения ГДПС 
после проведения термической обработки (закалка 
и отпуск). Изломы образцов закаленных и отпущен-
ных ГДПС представлены на рис. 5.

Рис. 5. Фрактограммы изломов порошковых сталей с ультрадисперсными частицами после отпуска
t, °С: 250 (а, в); 550 (б, г)

а, б – Н4Д2М + 0,5 % С + 2 % NiO; в, г – ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % С + 2 % NiO

Fig. 5. Fractographs of powder steels with ultrafine particles after tempering
t, °С: 250 (а, в); 550 (б, г)

а, б – H4D2M + 0.5 % C + 2 % NiO; в, г – PZHRV 2.200.26 + 0.5 % C + 2 % NiO

Рис. 4. Результаты микрорентгеноспектрального анализа порошковой стали 
Н4Д2М + 0,5 % С + 2 % NiO после проведения термической обработки (закалка и отпуск)

Fig. 4. Results of micro-X-ray spectral analysis of powder steel H4D2M + 0.5 % C + 2 % NiO  
after heat treatment (quenching and tempering)
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Анализ фрактограмм показал, что преобладаю-
щими элементами поверхностей разрушения ГДПС, 
отпущенных при t = 250 °С, являются интеркристал-
литный и транскристаллитный сколы, расположен-
ные на различных уровнях и отличающиеся размером 
областей развития трещины [14–16]. На рис. 5, а, в 
отчетливо выделяются ступеньки на крупных эле-
ментах скола, придающие структуре вид ручьистых 
узоров, что является морфологическим признаком 
интеркристаллитного разрушения. На более мелких 
фасетках наблюдается гладкая поверхность, образо-
ванная в результате распространения трещины вдоль 
кристаллографической плоскости. Такой вид поверх-
ности излома характерен для транскристаллитного 
скола [17–20]. Наличие несплошностей в областях 
как интеркристаллитного, так и транскристаллитного 
сколов не позволяет однозначно определить пред-
почтительную область зарождения трещины. Это 
обстоя тельство косвенно свидетельствует о соответ-
ствии сил межатомного взаимодействия внутри зерна 
и на межзеренной поверхности, что может являться 
признаком достижения внутрикристаллитного сра-
щивания при формировании ГДПС [2; 12].

Заключение Заключение 
Было рассмотрено влияние режимов закалки 

и от  пуска на структуру и свойства ГДПС с ультра-
дисперсными частицами. Максимальная твердость 
при тем  пературе закалки 835 °С наблюдается у ста-
лей сос тавов ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % C + 0,1 % Si3N4 
(HRC = 54) и Н4Д2М + 0,5 % C + 0,1 % Si3N4 (HRC = 
= 55). Модифицирование сталей нитридом крем-
ния повышает твердость после закалки. Для ста-
лей указанных составов отмечены и максималь-
ные значения предела прочности при температуре 
отпус ка 250 °С: σв = 1230 МПа (ПЖРВ 2.200.26 + 
+ 0,5 % C + 0,1 % Si3N4 ) и σв = 1450 МПа (Н4Д2М + 
+ 0,5 % C + 0,1 % Si3N4 ). При температуре от  пус ка 
550 °С у этих сталей наблюдаются максимальные по -
казатели пластичности: ψ = 35 % (ПЖРВ 2.200.26 + 
+ 0,5 % C + 0,1 % Si3N4 ) и ψ = 34 % (Н4Д2М +  
+ 0,5 % C + 0,1 % Si3N4 ). Добавление 0,1 % Si3N4 
способствует росту предела прочности при тем-
пературе отпуска 250 °С – на 50 МПа для стали 
ПЖРВ 2.200.26 + 0,5 % С и на 30 МПа для стали 
Н4Д2М + 0,5 % С. При введении в состав обоих 
материалов ультрадисперсной добавки 2 % NiO 
незначительно повышаются прочностные показатели 
(до 10–15 МПа). 

Для ГДПС, отпущенных при температуре 550 °С, 
на поверхности разрушения преобладающим эле-
ментом является чашечный излом, представляю-
щий собой совокупность отдельных ямок, диаметр 
которых колеблется в диапазоне 8–20 мкм. Четкое 

разрешение глубины ямок и высоты перемычек 
сви детельст вует о высокой способности материала 
к микропластической деформации в очаге распро-
странения трещины [19; 20].

Таким образом, можно заключить, что упрочня-
ющая термическая обработка является ключевым 
инструментом для изменения механических свойств 
горячедеформированных порошковых сталей. В про-
цессе термообработки, за счет регулирования тем-
пературных режимов закалки и отпуска, можно 
достичь улучшения прочности, пластичности и твер-
дости материала. Управление уровнем механических 
свойств порошковых сталей возможно при условии 
окончательного формирования внутрикристаллит-
ного сращивания частиц. Этот процесс способствует 
оптимизации микроструктуры, что, в свою очередь, 
позволяет значительно повысить эксплуатационные 
характеристики конечного изделия. Эффективное 
сочетание термической обработки и контроля про-
цессов сращивания представляется перспективным 
направлением для повышения качества и функцио-
нальности порошковых сталей. Это открывает новые 
возможности для создания материалов с требуемыми 
свойствами, что имеет важное значение в современ-
ном машиностроении и других высокотехнологич-
ных областях [10; 12].
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Аннотация. Методом конечных элементов анализируется распределение остаточных напряжений в осесимметричных заго-

товках уплотнителя газокомпрессорной установки к концу прессования. Представлена схема расчета, основанная на 
полученной информации по изолиниям эквивалентных напряжений. Дается зависимость напряженно-деформированного 
состояния от контактных условий прессовки с матрицей. На основании полученной информации показаны изолинии экви-
валентных напряжений (МПа) по критерию Миролюбова. Установлено, что на разных участках напряженное состоя ние 
близко к предельному и может привести к видимому разрушению брикета и расслоению его боковой поверхности. 
Это подтверждает результаты работ по получению высокоплотных порошковых прессовок путем однократного холод-
ного прессования. При решении задачи получения высокоплотной порошковой детали вводной информацией являлось 
известное распределение напряжений в уплотненном брикете. Такие данные возможно получить из некоторых широко 
представленных методик, особенно для состояния холодного прессования в твердых матрицах деталей сложной конфи-
гурации. Произведен расчет напряженно-деформированного состояния порошкового брикета на контактной поверхности 
прессовки с твердой матрицей для высокого и безграничного трений. На некоторых участках значительное напряженное 
состояние способно спровоцировать скрытое или видимое разрушение, например разрыв «конечного слоя» или же рассло-
ение боковой поверхности. Результаты численных исследований приемлемы и для низкомодульных порошковых мате-
риалов, спрессованных в массивных матрицах. Описанная методика расчета остаточных напряжений была разработана 
специальной программой в IBM и была использована при проведении исследований напряженного состояния прессуемых 
заготовок в условиях упругой разгрузки.  

Ключевые слова: холодное прессование, остаточное напряжение, напряженно-деформированное состояние, метод конечных 
элементов, схема расчета, уплотнитель, матрица, порошковый материал
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ВведениеВведение
Изготовление деталей и полуфабрикатов из 

металлических и других порошков в закрытой 
пресс-форме путем холодного прессования неспе-
ченных брикетов сопровождается образованием 
значительных технологических напряжений. 
После удаления верхнего прессующего пуансона 
в матрице еще наблюдается упругое «расширение» 
брикета, которое в основном происходит при вне-
запном изменении напряженно-деформированного 
состояния «сырой» прессовки. Как известно, такие 
растягивающие напряжения могут привести к раз-
рушению целой зоны или же верхнего слоя прес-
совки [1; 2]. Основываясь на литературных дан-
ных, можно отметить, что в прессованных деталях 
состояние упругого последующего дейст вия мало 
изучено [1–3]. В связи с этим, учитывая указан-
ное явление, с целью прог нозирования прочности 
спрессованных изделий разработка методики рас-
чета их напряженно-деформированного состояния 
является актуальной проблемой. Именно в «сырой» 
прессовке закладывается качество ее спекания при 
различных температурных режимах холодного 
прессования и условиях нагрева. В работах [4–6] 

показано, что в процессе прессования смесей на 
основе железа при высоких давлениях прессования 
затрудняется эвакуация газа (воздуха) из спрессо-
ванного брикета.

Основной целью работы являлся анализ распре-
деления остаточных напряжений к концу холодного 
прессования в осесимметричных порошковых заго-
товках уплотнителя газокомпрессорной установки.

Оценка остаточных напряженийОценка остаточных напряжений
Анализировалось распределение остаточных 

напряжений методом конечных элементов в осе-
симметричных прессовках уплотнителя после 
удаления пуансона. Аналитический подход значи-
тельно осложняется физической нелинейностью 
данной проблемы. Предложенный нами алгоритм 
учитывает напряженное состояние прессовки в 
последний момент уплотнения, упругую релак-
сацию контактного (сила и кинематика) и других 
условий в спрессованных брикетах. Создаются 
высокие растягивающие давления, которые в про-
цессе освобождения прессовки из матрицы приво-
дят к значительному разуплотнению и даже разру-
шению брикета. Поэтому в работе [7] предложены 

  afetceferova8@gmail.com
Abstract. The finite element method is employed to analyze the distribution of residual stresses in axisymmetric preforms of a gas 

compressor seal at the final stage of compaction. A computational scheme is presented, based on the obtained data on equivalent 
stress isolines. The dependence of the stress-strain state on the contact conditions between the compact and the die during pressing is 
examined. The obtained data illustrate equivalent stress isolines (MPa) according to the Mirolyubov criterion. It was established that 
in various sections, the stress state approaches the critical limit, which may lead to visible fracture of the briquette and delamination 
of its lateral surface. This finding confirms the results of previous studies on obtaining high-density powder compacts via single-step 
cold pressing. When solving the problem of producing a high-density powder component, the initial input data included a previously 
known stress distribution in the compacted briquette. Such data can be obtained from widely established methodologies, particularly 
for cold pressing in rigid dies for components with complex geometries. The stress-strain state of the powder briquette was computed 
at the contact surface between the compact and the rigid die under high and infinite friction conditions. In certain regions, signifi-
cant stress levels can provoke hidden or visible failure, such as rupture of the “terminal layer” or delamination of the lateral surface. 
The results of numerical investigations are also applicable to low-modulus powder materials compacted in massive dies. The described 
method for calculating residual stresses was developed using a specialized IBM software program and was utilized for stress state 
analysis of compacted preforms under elastic unloading conditions. 

Keywords: cold pressing, residual stress, stress-strain state, finite element method, computational scheme, seal, die, powder material
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устройство и методика интенсификации дренажи-
рования воздуха из зоны прессования при прессова-
нии порошковой смеси под высокими давлениями. 
Соответственно, при получении высокоплотных 
порошковых изделий требуется знание уровня 
остаточных напряжений в разных зонах прессовки. 
Именно на основе этой информации может быть 
построена дальнейшая технологичес кая цепь изго-
товления высокоплотных порошковых изделий 
сложной конфигурации.

В процессе упругой релаксации определение 
напряженного состояния прессовки осуществлялось 
постановкой конечно-элементной задачи с использо-
ванием метода конечных элементов, включающего 
в себя:

– варьирующее уравнение Лагранжа [8–10]:

  (1)

– уравнение материала при наличии начальных 
напряжений:

             (2)

      (3)

где  – дифференциальный оператор; 

– уравнение, аппроксимирующее перемещение 
внутри элемента его узлов:

         (4)

– контактные условия в системе «прессовка–
мат   рица» с учетом силы трения на контактной 
по   верх ности:

        (5)

Кинематическая задача (контактируемость), 
под которой понимаются необходимые предельные 
условия (односторонние), учитывается при анализе 
и построении модели [11]. Для жесткой матрицы 
эти условия могут быть записаны как условия 
«непроницаемости»:

              (6)

              (7) 

В формулах (1)–(7) величины {σ}, {ε} – соответст-
венно тензоры остаточных напряжений и деформа-
ций; {σ0} – тензор напряжений в прессовке в конеч-
ный момент уплотнения;  – вектор перемещения  
 

узлов элементов на поверхности трения (между прес-
совкой и матрицей в начальный и конечный моменты); 
[B], [N] – матрица упругой константы материала 
прессовки и функция «формы» конечного элемента, 
определяемая на основе [12]; {F}f – сила трения, воз-
действующая на равномерную поверхность контакта; 
{x} – вектор перемещения узлов конечных элемен-
тов; f – коэффициент трения; {σn}Sf – нормальные 
напряжения на поверхности контакта «прессовка–
матрица»; x, T, δ – символы операторов умножения, 
транспортирования и вариации.

С учетом (2)–(4) уравнение (1) для метода конеч-
ных элементов возможно записать в традиционной 
форме:

    (8)

где [K] – общая матрица жесткости [11];  
 

 – вектор силы узлов, обусловлен-
ных присутствием напряжений {σ0} в прессовке;  
 

[B] = [L][N];  – вектор силы уз-  
 
лов, зависящих от силы трения.

Таким образом задача, сформулированная в (1)–(7), 
сводится к решению системы линейных алгебраичес-
ких уравнений (8) с учетом смещения узлов конеч-
ных элементов [13].

Однако в целом, из-за неопределенности векто-
 ра {R}f  , задача является нелинейной. Поэтому рас-
четы предлагается вести поэтапным методом, осно-
ванным на последовательности решения обычной 
теории упругости с коррекцией силы трения и про-
веркой условий (6), (7) на определенном этапе.

На первом этапе к узлам элементов приклады-
ваем вектор  и силу трения {R}f  , для их решения 
используем эпюру нормальных напряжений в зоне 
{σ0}, затем, решая уравнение (8), находим компо-
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ненты {x}, {σ}, {g} напряженно-деформированного 
состояния прессовки. Они соответствуют удалению 
верхнего торца от прессующих сил в условиях сил 
трения, первоначально действующих на поверх-
ность брикета [14]. Корректируя вектор сил трения 
из системы {σ}1 на «новые» нормальные напряже-
ния, повторяем процедуру решения до необходимой 
точности результата. Далее, как показывает числовой 
эксперимент, целесообразно проверить условия связ-
ности, а условия «непроницаемости» (6), (7) выпол-
няются во всех процессах решения задачи. В резуль-
тате, после удаления прессуемых внешних сил 
в состоянии начальных напряжений {σ0}, получаем 
остаточные напряжения и распределение деформа-
ций в прессовке [15].

При решении поставленной задачи вводной инфор-
мацией является известное ранее распределение 
напряжений в уплотненном брикете. Такие данные 
возможно получить из некоторых широко представ-
ленных методик, особенно для состояния холодного 
прессования в твердых матрицах [16; 17]. С нашей 
стороны, было использовано аналогичное решение.

Например, для H0 /D = 1,5, где H0 – высота сжатого 
цилиндра, D – его диаметр (рис. 1), исследовалось 
напряженно-деформированное состояние пропор-
ционально-цилиндрического уплотнителя для газо-
компрессорной установки [18]. Полуфабрикат был 
получен прессованием композита на основе порошка 
железа, содержащего 2 мас. % порошка графита, под 
максимальным давлением Р = 1000 МПа на пуансон.

При этом коэффициент трения определялся из 
зависимости

          (9)

где А, В – константы материала;  – среднее давле-
ние в элементах контактного слоя.

В расчетах были использованы средние значе-
ния упругих констант материала по объему прес-
совки: модуль Юнга – Е = 4 ГПа и коэффициент 
Пуассона – v = 0,4. 

Дискредитация осесимметричной заготовки осу-
ществляется окружными элементами треугольного 
сечения. Сборка сетки конечных элементов дается 
в местах самых больших концентраций напряже-
ний, т.е. на боковой поверхности и свободном торце 
прессовки [19].

Выполнен расчет напряженно-деформированного 
состояния для вариантов силовых условий на кон-
тактной поверхности «прессовка – твердая матрица» 
(рис. 2, а, б): для высокого трения, когда осевое сме-
щение точек контактной поверхности брикета запре-
щено, т.е.  = 0; для трения, определенного зави- 
 

симостью (5), когда  – безгранично.

На рис. 2 показана «натуральная» форма заготовки 
после разгрузки. Штрихом обозначены некоторые 
сечения брикета до разгрузки, а точками – состояние 
узлов конечных элементов тех самых сечений после 
удаления пуансона.

Расчеты показывают, что повторное распределе-
ние напряжений, во многих случаях, сопровожда-
ется появлением внутренних растягивающих напря-
жений [20]. Например, в элементах зоны I имеем 
σ1 > 0, а в заштрихованной зоне II – σ1 > 0, σ0 > 0, 
(см. рис. 2, а), где σ1 – самое высокое напряжение 
на плоскости rz, σ0 – среднее нормальное напряже-
ние (I – ячейка сжатия). 

Здесь в элементах поверхностного слоя и ради-
альное (σT ), и окружное (σφ ) напряжения были поло-
жительными. Кривые 1, 2 на рис. 2 отражают изме-
нение этих напряжений на поверхности свободного 
торца уплотнителя. Напряженно-деформированное 
состояние брикета характеризуется развитой зоной 
σ1 > 0 в условиях реально близких разгрузок, 
в закрытых «углах» прессовки – концентрацией 
зон σ1 > 0, σ0 > 0, возникновением растягивающих 
напряжений σφ в боковом слое открытого торца 
(рис. 2, в).

Для оценки прочности прессовки после упругой 
разгрузки используется критерий Миролюбова в сле-
дующем виде [21]:

Рис. 1. Схема расчета
1 – жесткая матрица, 2 – прессовка, 3 – сетка

Fig. 1. Calculation scheme
1 – rigid die, 2 – compact, 3 – mesh
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             (10)

где σi – интенсивность напряжений;   – 
граничные напряжения в условиях простого растяги-
вания и сжатия. 

На рис. 3 показано распределение остаточных 
эквивалентных напряжений σe в условиях разгрузки 
при λ = 0,15 [22]. Состояние наибольшей нагрузки 
в прессовке образуется в объеме дна после удаления 
пуансона: при растяжении – в слоях стен, при сжа-
тии – в центральной части.

На указанных участках напряженное состояние 
близко к предельному и может привести к скры-
тому или же видимому разрушению – например, 
разрыву «конечного слоя» или расслоению боковой 
поверх ности [23].

Следует отметить, что результаты численных 
исследований приемлемы и для низкомодульных 
порошковых материалов, спрессованных в массив-
ных матрицах.

Рис. 3. Изолинии эквивалентных напряжений  
по критерию Миролюбова

Fig. 3. Isolines of equivalent stresses according  
to the Mirolyubov criterion

Рис. 2. Зависимость напряженно-деформированного состояния прессовки с матрицей от контактных условий
а – натуральная форма заготовки после разгрузки; б – изменение напряжений на поверхности свободного торца заготовки;  

в – растягивающие напряжения в боковом слое свободного торца
I – зона сжатия, II – зона, свободная от напряжений

1, 2 – изменение радиального и окружного напряжений
h/Н0 – отношение конечной высоты брикета к первоначальной

Fig. 2. Dependence of the stress-strain state of the compact on contact conditions with the die
a – natural shape of the preform after unloading; б – stress variation on the surface of the free end of the preform;  

в – tensile stresses in the lateral layer of the free end
I – compression zone, II – stress-free zone

1, 2 – variation of radial and circumferential stresses
h/Н0 – ratio of the final briquette height to its initial height
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Заключение Заключение 
Постановкой конечно-элементной задачи уста-

новлено напряженно-деформированное состояние 
прессовки к концу холодного прессования. Эта задача 
сводится к решению системы линейно-алгебраичес-
ких уравнений с учетом смещения узлов конечных 
элементов. Выявлено, что наибольшая нагрузка 
в прессовке образуется в объеме дна после удаления 
пуансона: при растяжении – в слоях стен, при сжа-
тии – в центральной части прессовки.
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Аннотация. Методами рентгеновского дифракционного анализа и спектроскопии комбинационного рассеяния проведено иссле-

дование кристаллической структуры углеродных волокон (УВ) на основе полиакрилонитрила (ПАН) и вискозы, обрабо-
танных в диапазоне температур от 1500 до 2800 °С. Целью исследования было получение данных о структуре низкомо-
дульных волокон на основе вискозы, имеющих широкое применение в качестве наполнителей композиционных материалов, 
а также сравнение характеристик УВ на основе разных прекурсоров. Получена эмпирическая зависимость отношения интен-
сивностей линий D и G (ID /IG ) спектров комбинационного рассеяния от температуры обработки для углеродных волокон 
на основе вискозы и ПАН. Проведена оценка размеров кристаллитов (La и Lc ) обоих типов УВ, полученных при различных 
температурах обработки. Выявлено, что с ростом температуры обработки волокон происходит увеличение размеров кристал-
литов La и Lc , а межслоевое расстояние (d002 ) уменьшается, что указывает на повышение степени графитации. Установлено, 
что углеродные волокна на основе вискозы имеют менее совершенную кристаллическую структуру по сравнению с ПАН-
волокнами, обработанными в тех же условиях. Также были исследованы истинная плотность и модуль упругости УВ на 
основе вискозы, у которых оказались более низкие значения, чем у ПАН-волокон с той же температурой обработки. Данные 
различия в свойствах и структуре УВ обусловлены микротекстурированностью вискозного волокна. Однако в процессе 
обработки при температуре 2800 °С УВ претерпевают частичную графитацию, что в значительной степени нивелирует 
структурные различия между волокнами обоих видов. Тем не менее, несмотря на сходство кристаллической структуры, УВ 
на основе вискозы даже после высокотемпературной обработки не становятся аналогом ПАН-волокна.  

Ключевые слова: углеродные волокна, рентгенофазовый анализ, рамановская спектроскопия

Для цитирования: Клеусов Б.С., Самойлов В.М., Ельчанинова В.А., Будушин Д.А., Литовченко Е.М., Поплавская А.С., Во-
ронцов В.А. Кристаллическая структура углеродных волокон на основе полиакрилонитрила и вискозы после высокотем-
пературной обработки в интервале температур 1500–2800 °С. Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные 
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ВведениеВведение
Развитие производства углепластиков привело 

к получению широкой номенклатуры углеродных 
волокон (УВ) [1–6]. Существующая классификация 
предусматривает условное разделение всех УВ на 
несколько типов: низкомодульные (30–100 ГПа), 
среднемодульные высокопрочные (200–350 ГПа), 
высокомодульные (350–500 ГПа) и сверхвысоко-
модульные (500–1000 ГПа) [6–11]. Не менее важ-
ным фактором классификации волокон является 
тип прекурсора, который предопределяет крис-
таллическую структуру УВ, а следовательно, и их 
конечные свойства [6–11]. В настоящее время 
практически все серийно выпускаемые УВ произ-
водятся из трех прекурсоров: полиакрилонитрила 
(ПАН), изотропных и мезофазных пеков, а также 
вискозы [6–11].

Кристаллическая структура УВ на основе ПАН 
и мезофазных пеков в достаточной степени иссле-
дована методами рентгеноструктурного анализа, 
обычно в сочетании с рамановской спектроскопией 
и электронной микроскопией [12–17], а структура 
волокон на основе вискозы остается малоизученной. 
Имеющиеся в ранней литературе [18; 19] данные 
относятся к периоду существования разработанной 
более 50 лет назад в США технологии получения 
средне- и высокомодульных УВ на основе вискозы. 
Можно отметить лишь крайне ограниченное количе-
ство исследований кристаллической структуры низ-
комодульных (30–100 ГПа) вискозных УВ [20–22], 
несмотря на достаточно широкое их применение 
в качестве наполнителей композиционных материа-
лов различного назначения.

Целью данной работы было исследование крис-
таллической структуры углеродных волокон на 
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основе вискозы и ее изменений в ходе высокотем-
пературной обработки в сравнении с аналогичными 
данными для УВ на основе ПАН.

Материалы  Материалы  
и методы исследованияи методы исследования

Для исследования использовали полуфабрикаты 
серийно производимых в РФ углеродной ткани (УТ) 
марки ТГН на основе вискозы и УВ типа УКН на 
основе ПАН. Образцы получали путем дополнитель-
ной термообработки (ТО) жгутов УВ в лаборатор-
ной печи Таммана в атмосфере аргона в свободном 
состоя нии (без натяжения). Скорость нагрева состав-
ляла 300 °С/ч, время выдержки при конечной темпе-
ратуре – 20 мин. Температуру обработки контролиро-
вали пирометром.

На полученных образцах УВ проводили изме-
рения истинной плотности методом градиентной 
трубы в соответствии с ГОСТ Р ИСО 10119–2012, 
а также среднего диаметра филаментов, проч-
ности при разрыве и динамического модуля упру-
гости единичного филамента в соответствии 
с ASTM D4018-11. Физико-механические свойства 
УВ определяли как средние по 25 измерениям 
прочности и модуля упругости в соответствии 
с ГОСТ 6943.5–79 и ГОСТ 280008–88.

Рамановские спектры УВ при различных тем-
пературах ТО (tТО ) снимали с боковой поверхности 
филаментов в широком спектральном диапазоне 
(ν = 700÷3000 см−1) с помощью конфокального рама-
новского микроспектрометра «Via Reflex» (Renishaw, 
Великобритания), снабженного оптическим микро-
скопом и охлаждаемым CCD-детектором. Размеры 
пятна лазера при увеличении 100 крат составили 
0,5 мкм. Возбуждающее излучение твердотельного 
Nd:YAG-лазера с диодной накачкой имело длину 
волны 532 нм и мощность 1 мВт.

В спектре 1-го порядка (1000–2000 см−1) углерод-
ные материалы, в том числе УВ, как правило, пока-
зывают две характерные полосы [30; 31; 34]. Одна из 
них – это разрешенная комбинационным рассеянием 
полоса при ν = 1580 см−1, соответствующая идеаль-
ной графитовой колебательной моде с симметрией 
E2g , часто называемая G-модой [23–27]. Она опре-
деляется колебаниями атомов углерода в плоскости 
графеновых слоев и ассоциируется с атомами угле-
рода в состоянии sp2-гибридизации. Другая активная 
полоса комбинационного рассеяния при ν = 1360 см−1 
индуцируется неупорядоченными атомами углерода, 
соответствует колебаниям решетки с симметрией A1g 
и называется D-модой [23–27]. Она ассоциируется 
с атомами углерода в состояниях sp2- и sp3-гибриди-
зации, локализующихся в области дефектов и пери-

ферии графеновых слоев [23–27]. Полоса D отсутст-
вует в монокристаллическом графите, и повышение 
ее интенсивности принято считать результатом уве-
личения количества неупорядоченного или пери-
ферийного углерода [23–27]. Согласно результатам 
многочисленных работ, при размерах кристаллитов 
до 2 нм соотношение интегральных интенсивностей 
этих полос (ID /IG ) зависит от концентрации дефек-
тов и подчиняется уравнению Феррари [28; 30–32], 
а при размерах кристаллитов более 2 нм параметр 
ID /IG определяется средними расстояниями между 
дефектами и для углеродных материалов на стадии 
графитации позволяет характеризовать средние раз-
меры кристаллита (La ) из соотношения Туинстры–
Кенига [29–31]. Для исследуемых УВ они рассчиты-
вались из следующего соотношения: 

            (1)

где C(λ) – постоянная, зависящая от длины волны (λ) 
лазерного излучения. Так, C(λ = 532 нм) примерно 
равна 4,4 нм [23; 24; 27].

Более сложной является интерпретация вторич-
ной полосы 2D (ν = 2700 см–1), появляющейся при 
достаточно высокой степени совершенства кристал-
лической структуры и состоящей, как правило, из 
нескольких компонентов [24; 27]. Однако для целей 
данного исследования фиксировалась только вели-
чина tТО появления полосы 2D.

Рентгенофазовый анализ проводили на дифракто-
метре «D8 Advance» (Bruker, Германия). В качестве 
источника рентгеновского излучения использовали 
медную рентгеновскую трубку с максимальной мощ-
ностью 2200 Вт и CuKα-излучением (λ = 0,15418 нм) 
в геометрии Брегга–Брентано (на отражение). 
Рентгеновскую съемку выполняли в диапазоне 
углов 2θ = 10÷90°. Скорость сканирования состав-
ляла 2°/мин с шагом 0,02°. Волокна помещали на 
кремние вую кювету с низким фоном при равномер-
ном распределении по ее площади. Перед каждым 
измерением проводили инициализацию трубки и 
детектора. Для расшифровки дифрактограмм исполь-
зовали специализированную программу TOPAS. 
Абсолютная погрешность при измерении угловых 
положений дифракционных максимумов не превы-
шала ±0,026° [33]. Межплоскостное расстояние (d002 ) 
рассчитывали по положению центра тяжести линии 
(002) по уравнению Вульфа–Брэгга:

        (2)

где λ – длина волны рентгеновского излучения; θ002 – 
угол дифракции, определяемый по центру тяжести 
рефлекса (002). 
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Размеры кристаллитов рассчитывали по формуле 
Селякова–Шеррера:

         (3)

где β – полуширина рефлекса (002); k = 0,89 [32; 33].

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
На рис. 1 представлены фотографии филамен-

тов УВ на основе ПАН и вискозы при температурах 
обработки tТО = 1200 и 2800 °С. Очевидно, что по 
микроструктуре поверхности разрушения и боко-

Рис. 1. Фотографии филаментов УВ на основе вискозы (а, б) и ПАН (в, г) 
tТО = 1200 °С (а, в) и 2800 °С (б, г)

Fig. 1. Photographs of viscose-based CF (а, б) and PAN-based CF filaments (в, г) at
tHT = 1200 °С (а, в) and 2800 °C (б, г)
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вой поверхности филаментов исследуемые УВ при 
tТО = 1200 °С мало отличаются друг от друга. Однако 
фотографии поверхности разрушения исследуемых 
УВ после термообработки при 2800 °С имеют выра-
женные различия.

Зависимости истинной плотности филаментов УВ 
(γ, г/см3) и динамического модуля упругости (E, ГПа) 
от температуры обработки исследуемых волокон 
приведены на рис. 2. Видно, что вискозные волокна 
имеют меньшие значения γ и Е по сравнению с УВ на 
основе ПАН во всем диапазоне tТО . При этом модуль 
упругости у них во всем температурном интервале 
в 4–5 раз ниже, чем у волокон на основе ПАН.

На рис. 3 приведены рентгенограммы и рамановс-
кие спектры исследуемых УВ с различной темпера-
турой обработки, а на рис. 4 – зависимость парамет-
ров их кристаллической структуры от tТО .

Очевидно, что рост интенсивности и сужение 
дифракционной линии (002) указывают на рост 
степени совершенства кристаллической структуры 
с ростом tТО для УВ на основе как вискозы, так и ПАН 
(рис. 3, а, б). Асимметрия рефлекса может с успехом 
описываться несколькими структурными компонен-
тами [34; 35], но в настоящей работе приводятся 
усредненные данные по одному из них.

На рамановских спектрах исследуемых УВ 
(рис. 3, в, г) с ростом tТО сужаются линии D и G, при 
этом относительная интенсивность пика D снижа-
ется. После ТО при t ~ 1800 °C появляется пик 2D, 
интенсивность которого относительно пика G повы-
шается c ростом температуры обработки.

Однако после ТО при 2800 °C различия пара-
метров кристаллической структуры УВ на основе 
вискозы и ПАН становятся незначительными или 
исчезают (см. рис. 3), за исключением размера крис-
таллитов La (см. рис. 4). 

На рис. 5 приведены зависимости параметров 
рамановской спектроскопии для УВ на основе 
вискозы и ПАН от температуры ТО.

Очевидно, что положение линий и ширины 
полос D и G закономерно меняются с ростом tТО . 
В соответствии с результатами предшествующих 
исследований зависимость параметра ID /IG использо-
валась нами ранее для оценки эффективной темпера-
туры обработки УВ на основе ПАН [36].

Используя аналогичный подход, по полученным 
зависимостям параметра ID /IG от tТО (см. рис. 5, а), 
были получены эмпирические выражения для опре-
деления эффективной температуры (tэфф , °С) обра-
ботки УВ на основе ПАН (4) и вискозы (5):

             (4)

              (5)

ЗаключениеЗаключение
На основании полученных результатов может 

быть сделан вывод о том, что углеродные волокна 
на основе вискозы практически во всем интервале 
температур термической обработки имеют сущест-
венно меньшую степень совершенства кристалли-
ческой структуры по сравнению с УВ на основе 
ПАН. Однако высокотемпературная обработка при 
2800 °C в значительной степени нивелирует указан-
ные различия, что указывает на частичную графи-
тацию вискозных УВ. Тем не менее, как следует из 
всего комплекса полученных данных, несмотря на 
сходство боль шинства параметров кристаллической 

Рис. 2. Зависимость истинной плотности (а) и динамического модуля упругости (б)  
от температуры обработки УВ на основе вискозы (1) и ПАН (2)

Fig. 2. Dependence of true density (a) and dynamic elastic modulus (б)  
on the processing temperature for viscose-based (1) and PAN-based (2) carbon fibers
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Рис. 3. Рентгенограммы (а, б) и спектры комбинационного рассеяния (в, г) УВ на основе ПАН (а, в) и вискозы (б, г)

Fig. 3. X-ray diffraction patterns of CFs (а, б) based on PAN (a), and viscose (б),  
and Raman spectra of CFs (в, г) based on PAN (в), and viscose (г)
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Рис. 5. Зависимости параметров рамановской спектроскопии для УВ на основе вискозы (1) и ПАН (2)  
от температуры термообработки 

Fig. 5. Dependence of Raman spectroscopy parameters for viscose-based CFs (1) and PAN-based CFs (2)  
on the heat treatment temperature

Рис. 4. Температурные зависимости параметров кристаллической структуры волокон на основе вискозы (1) и ПАН (2)
а – размеры кристаллитов La ; б – размеры кристаллитов Lc ; в – межслоевое расстояние d002

Fig. 4. Dependence of crystalline structure parameters on the processing temperature of fibers based on viscose (1) and PAN (2)
a – crystallite size La ; б – crystallite sizes Lc ; в – interlayer spacing d002
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структуры, УВ на основе вискозы даже после высо-
котемпературной обработки не становятся аналогом 
УВ на основе ПАН. Модуль упругости таких воло-
кон не превышает 100 ГПа, что более чем в 4 раза 
меньше, чем для УВ на основе ПАН после ТО в тех 
же условиях. Истинная плотность вискозных УВ 
остается сущест венно более низкой по сравнению 
с УВ на основе ПАН (см. рис. 2, а), что указывает на 
специфический характер их пористости. 

Подобные различия объясняются, на наш взгляд, 
низкой степенью микротекстурированности, прису-
щей вискозным УВ, по сравнению с УВ на основе 
ПАН и, тем более, мезофазных пеков [19; 37]. 
Ближайшим аналогом низкомодульных вискоз-
ных УВ являются волокна на основе изотропных 
пеков [10], также имеющих пониженные истинную 
плотность и степень микротекстурированности. 

Принимая во внимание данные работ [7; 22] об 
отсутствии существенных различий в свойствах 
исходного вискозного волокна для производства УВ, 
следует констатировать, что низкие значения модуля 
упругости исследованных УВ на основе вискозы свя-
заны только с отсутствием интенсивной ориентаци-
онной вытяжки в процессе графитации.
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Аннотация. Представлены результаты исследований теплофизических и эксплуатационных характеристик жаростой-

кого стеклокерамического покрытия на стали 12Х18Н10Т в скоростном потоке воздушной плазмы. Покрытие получали 
по шликерно-обжиговой технологии. Термическую обработку проводили на воздухе при температуре 1400 К в течение 
3 мин. Структура покрытия представлена матрицей на основе бариевосиликатного стекла с равномерно распределенными в 
нем частицами Cr2O3 . Наружный слой покрытия толщиной ~3÷5 мкм содержит множество высокодисперсных кристаллов 
BaSi4O9 , легированных Cr и Mo, свидетельствующих о поверхностной ситаллизации стеклофазы. Теплоемкость, температу-
ропроводность и теплопроводность покрытия в интервале температур 293–573 К при давлении 105 Па изменяются в диапа-
зонах 0,68–0,75 Дж/(г·К), 0,47–0,43 мм2/с и 1,198–1,222 Вт/(м·К) соответственно. Средние значения удельной потери массы 
и скорости уноса покрытия при обтекании воздушной плазмой со скоростью ~3,5 км/с и нагреве поверхности до 1593 К 
составили 7,2 мг/см2 и 25,9 мг/(см2·ч). Спектральная излучательная способность покрытия на длине волны 890 нм 
и скорость гетерогенной рекомбинации атомов и ионов потока на его поверхности составили 0,85±0,02 и 14±3 м/с. Стекло-
фаза обеспечивает эффективную защиту стали от высокотемпературного окисления и самозалечивание дефектов. Туго-
плавкие частицы Cr2O3 наряду с поверхностной ситаллизацией стеклофазы повышают сопротивление покрытия эрозион-
ному уносу в скоростном потоке воздушной плазмы, его излучательную способность и каталитичность. Экспериментально 
установлено и подтверждено численным моделированием снижение теплопроводности покрытия до 0,04±0,01 Вт/(м·К) при 
температуре 1054±10 К и давлении ~200 Па. Представлено объяснение эффекта.  

Ключевые слова: стеклоэмаль, стеклокерамическое покрытие, жаростойкость, окисление, излучательная способность, 
каталитичность, газодинамические испытания, моделирование
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ВведениеВведение
Высокотемпературная газовая коррозия легиро-

ванных сталей и никелевых сплавов сопровождается 
образованием на их поверхности окалины, пред-
ставленной фазами переменного состава, а также 
зон внутреннего окисления в подокалинных слоях. 
В результате имеет место обезлегирование сплавов, 
особенно содержащих Nb, Mo и W, а для сталей – еще 
и обезуглероживание [1; 2]. Изменения в химическом 
составе, в свою очередь, приводят к ухудшению меха-
нических свойств материалов и их эксплуатационных 
характеристик. Проблемы значительно усугубляются 
при работе сплавов в условиях воздействия высоко-
скоростных потоков кислородсодержащих газов [3]. 
В результате ускоряются процессы окисления, кото-
рые сопровождаются разрушением и отслаиванием 
образующихся оксидных пленок. Имеет место более 
интенсивное развитие микрорельефа поверхности 
в виде шероховатостей, коррозионно-эрозионных 
питтингов и каверн, что, в свою очередь, увеличивает 
турбулентность газа в приграничных областях и эро-
зионное разрушение материалов. Защита сплавов 

от высокотемпературной газовой коррозии и эрозии 
с помощью тонкослойных жаростойких покрытий во 
многих случаях является единственно возможным 
способом реализации их жаропрочных характери-
стик и функциональных свойств. Для этих целей 
широко применяются силикатные стеклокерамичес-
кие и стеклокристаллические покрытия.

Составы фритт (гранулированных стеклоэма-
лей) для стеклокерамических покрытий, использу-
емых для защиты сталей и никелевых сплавов от 
высокотемпературной газовой коррозии, как пра-
вило, содержат следующие основные компоненты, 
мас. %: 25–85 SiO2 , 20–50 BaO, 0–20 B2O3 , 0–5 Al2O3 , 
0–3 MgO, 0–5 CaO [4]. Для улучшения адгезионных 
свойств формируемых покрытий во фритты в неболь-
ших долях включают оксиды сцепления – CoO, NiO, 
MnO, MoO3 . С целью повышения функциональных 
характеристик покрытий (химической устойчивости, 
стойкости к эрозии, степени черноты, теплоотража-
ющей способности и др.) в них вводят наполнители 
(Cr2O3 , Al2O3 , TiO2 , ZrO2 , ZrSiO4 , SiB4 , SiC и пр.) через 
шихту на варку при получении фритты или в виде 
мельничных добавок при приготовлении шликера.

  lexxa1985@inbox.ru
Abstract. The results of studies of thermophysical and operational characteristics of heat-resistant glass-ceramic coating on 12Cr18Ni10Ti 

steel in high-speed air plasma flow are presented. The coating was obtained using the slurry-firing technology. The heat treatment 
was carried out in air at 1400 K for 3 min. The structure of the coating is represented by a matrix based on barium silicate glass with 
Cr2O3 particles evenly distributed within it. The outer layer of the coating, ~3÷5 µm thick, contains many highly dispersed crystals of 
BaSi4O9 doped with Cr and Mo, indicating the surface glass phase crystallization. The heat capacity, thermal diffusivity and thermal 
conductivity of the coating in the temperature range of 293–573 K and at a pressure of 105 Pa vary in the ranges of 0.68–0.75 J/(g·K), 
0.47–0.43 mm2/s and 1.198–1.222 W/(m·K), respectively. The average values of coating’s specific mass loss and entrainment rates 
during air plasma flow at a velocity of ~3.5 km/s and heating of the surface to 1593 K were 7.2 mg/cm2 and 25.9 mg/(cm2·h). 
The spect ral emissivity of the coating at a wavelength of 890 nm and the rate of heterogeneous recombination of flux atoms and 
ions on its surface were 0.85±0.02 and 14±3 m/s. Glass phase provides effective protection of steel from high-temperature oxida-
tion and self-healing of defects. Refractory Cr2O3 particles along with surface’s glass phase crystallization increase the resistance 
of the coating to erosion entrainment in the high-speed air plasma flow, its emissivity and catalyticity. The reduction of the thermal 
conductivity of the coating to 0.04±0.01 W/(m·K) at a temperature of 1054±10 K and a pressure of ~200 Pa is experimentally estab-
lished and confirmed by numerical modelling. The explanation of the effect is presented. 
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К настоящему времени разработан широкий 
номенклатурный ряд ресурсных стеклокерамиче-
ских покрытий, обеспечивающих работоспособность 
рассматриваемых материалов при температурах 
1150–1373 К длительно и Т = 1473 К кратковре-
менно, в том числе в скоростных агрессивных газо-
вых потоках [4–6]. Среди указанных разработок пре-
обладающее большинство принадлежит жаростой-
ким покрытиям для эффективной защиты деталей 
и узлов газотурбинных двигателей и турбонасосных 
агрегатов [1; 6–11]. Немногочисленны технические 
решения, направленные на увеличение надежности 
работы элементов конструкций жидкостных ракетных 
двигателей (для пилотируемых и грузовых космиче-
ских кораблей, космических станций и др.) [5; 12]. 
Практически отсутствуют разработки в области 
защиты теплонагруженных деталей планеров ско-
ростных маневрирующих летательных аппаратов 
и их двигательных установок [13–15]. Последнее, 
прежде всего, обусловлено температурно-времен-
ными факторами, существенно ограничивающими 
возможность применения традиционных конструк-
ционных материалов в так называемых горячих кон-
струкциях. Проблема обеспечения кратковременной 
работоспособности сталей и никелевых сплавов при 
Т = 1523÷1573 К в условиях воздействия скоростных 
потоков (воздуха, продуктов сгорания топлив) по-
прежнему остается крайне актуальной.

В изобретении [15] рассматривается жаростойкое 
стеклокерамическое покрытие с повышенным сопро-
тивлением эрозионному уносу в скоростных потоках 
газов. Покрытие обеспечивает эффективную защиту 
сталей и никелевых сплавов в условиях длитель-
ной эксплуатации при температурах до Т = 1273 К 
(свыше 1000 ч) с одновременной возможностью 
кратковременного применения вплоть до 1623 К (не 
менее 15 мин). 

Целью настоящей работы являлось исследование 
теплофизических и эксплуатационных характерис-
тик данного покрытия в условиях взаимодействия со 
скоростным потоком воздушной плазмы при реализа-
ции температур на поверхности до 1593 К.

1. Материалы и методы исследований1. Материалы и методы исследований
В качестве исходных компонентов для получения 

фритты брали порошки оксидов кремния SiO2 (размер 
менее 20 мкм, чистота 99,9 %), бария BaO (<63 мкм, 
98 %), кальция CaO (<63 мкм, 98 %), хрома Cr2O3 
(<10 мкм, 99,9 %), алюминия Al2O3 (<10 мкм, 98,5 %), 
кобальта CoO (<45 мкм, 98 %), титана TiO2 (<20 мкм, 
99,8 %), марганца Mn2O3 (<20 мкм, 99 %), молиб-
дена MoO3 (<3 мкм, 99,9 %) и тетраборида кремния 
SiB4 (<10 мкм, 99,9 %). Компоненты смешивали 
согласно [15] и измельчали в планетарной мельнице 

«Pulverisette-5» (Fritsch, Германия) в контейнере из 
ZrO2 объемом 500 мл в течение 180 мин при ско рости 
вращения 400 об/мин и соотношении масс смеси 
и размольных тел из ZrO2 1/10. Шихту засыпали в пла-
тиновый тигель емкостью 310 мл и сплавляли при 
Т = 1850 К в течение 100 мин в печи сопротивления 
СВК-5163 (Россия) с хромит-лантановыми нагревате-
лями и объемом камеры 3 л. Грануляцию проводили 
путем слива расплава из тигля в холодную воду.

Диспергирование фритты выполняли в высоко-
энергетической шаровой мельнице «SamplePrep 8000 
M-230» (Spex, США) в контейнере из WC объемом 
55 мл в течение 60 мин при частоте возвратно-поступа-
тельных движений с короткими боковыми перемеще-
ниями 1080 циклов/мин и соотношении масс фритты 
и размольных тел из WC 1/5. Шликер получали путем 
смешивания и мокрого помола фритты, каолинитовой 
глины Часов-Ярского месторождения и воды в той же 
мельнице в течение 90 мин при соотношении масс 
шликера и размольных тел 1/3. Готовность шликера 
контролировали процеживанием практически без 
остатка через сито с размером ячеек 63 мкм.

В качестве подложек использовали образцы из 
нержавеющей стали аустенитного класса 12Х18Н10Т 
(мас. %: С ~ 0,12; Cr ~ 18; Ni ~ 10; Ti ~ 0,8; Fe – 
остальное) в виде П-образных пластин размером 
30×30×0,8 мм и высотой бортов 10 мм, а также 
в виде цилиндра диаметром 50 мм и высотой 30 мм. 
Подготовку поверхностей образцов осуществляли 
пескоструйной обработкой электрокорундом с раз-
мером частиц 50–63 мкм при давлении 5 атм. Далее 
образцы подвергали ультразвуковой очистке в изо-
пропиловом спирте. Нанесение шликера на поверх-
ности образцов выполняли методом пульверизации 
при помощи аэрографа с диаметром сопла и иглы 
0,8 мм. Сушку слоев осуществляли в комнатных усло-
виях при обдувке образцов потоком теплого воздуха 
(323 К) из калорифера в течение 30 мин. Обжиг про-
водили в печи ТК.4.1400.1Ф (ООО «Термокерамика», 
Россия) при температуре 1400 К в течение 3 мин. 
Охлаждение образцов осуществляли на воздухе при 
комнатной температуре.

Для определения плотности и температуропровод-
ности материала покрытия из фритты изготавливали 
компактный образец диаметром 12,37 мм и толщи-
ной 1,5 мм. Порошок фритты засыпали в графитовую 
пресс-форму и консолидировали методом искрового 
плазменного спекания на установке «Labox-650» (Sin-
ter Land Inc., Япония). Процесс проводили в вакууме 
при остаточном давлении 40–50 Па, скорости нагрева 
80 К/мин, температуре 973 К, давлении 50 МПа и 
длительности изотермической выдержки 20 мин.

Плотность (ρ) определяли методом гидроста-
тического взвешивания на аналитических весах 
GR-202 (AND, Япония) с точностью 10–4 г. Тем пе-
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ратуропроводность (α) измеряли методом лазерной 
вспышки на приборе «LFA447 NanoFlash» (Netzsch, 
Германия) в атмосфере аргона высокой чистоты 
марки 6,0. Удельную теплоемкость (Cp ) определяли 
на дифференциальном сканирующем калориме-
тре DSC 204 F1 (Netzsch, Германия) при скорости 
нагрева/охлаждения 5 К/мин в интервале темпера-
тур 373–593 К при продувке потоком аргона той же 
марки. Данные обрабатывали с помощью программ-
ного обеспечения «Proteus Analysis 6» (Netzsch, 
Германия). На основе полученных результатов рас-
считывали теплопроводность (λ) по формуле

            λ = αCp ρ. (1)

Газодинамические испытания образцов выпол-
няли на аэродинамическом стенде, оснащенном 
индукционным плазмотроном, по методике, изло-
женной в [16]. Образцы устанавливали соосно 
потоку на расстоянии 100 мм от выходного сечения 
сопла до лицевой поверхности покрытия. Для опре-
деления параметров режима проводили вычисли-
тельный эксперимент, математическая постановка и 
результаты которого приведены в разд. 2.3. В данной 
работе использовали режимы с температурой тор-
можения T0 ~ 6000÷6500 К, числом Маха М = 4,7, 
скоростью 3,54 км/с, значениями удельного тепло-
вого потока qw ~ 15÷30 Вт/cм2. Яркостную темпе-
ратуру (Tb ) лицевой поверхности образцов изме-
ряли яркостным пирометром VS-CTT-285/E/P-2001 
(ООО «Видеоскан», Россия) на длине волны 890 нм. 
Изменение величины спектральной излучательной 
способности образцов в процессе испытаний оцени-
вали из соотношения интенсивностей излучения при 
яркостной и спектральной температурах, измерен-
ных одновременно спектрометром USB2000+ (Ocean 
Optics, США) с лицевой поверхности образцов. 
Термодинамическую (истинную) температуру (Tw ) 
лицевой поверхности образцов определяли путем 
пересчета яркостной температуры, измеренной пиро-
метром, с учетом поправки на установленный харак-
тер изменения излучательной способности на длине 
волны 890 нм. Измерение массы образцов до и после 
огневых экспериментов проводили на тех же анали-
тических весах, что и в методе гидростатического 
взвешивания.

Константу скорости гетерогенной рекомбинации 
атомов и ионов (Kw ) на активных центрах поверх-
ности покрытия определяли по разности плотности 
теплового потока к эталонному и исследуемому 
составам, испытанным на идентичных режимах. 
С помощью параметрического численного модели-
рования обтекания и теплообмена образцов рассчи-
тывали производную dKw /dTb [16]. Значение Kw для 
исследуемого покрытия определяли по известному 

значению Kws для эталонного образца, величине 
dKw / dTb и разности яркостных температур ΔTb тепло-
изолированных исследуемого и эталонного образцов 
по формуле [16]:

               (2)

Произведение Kw и концентрации атомов и 
ионов n показывает количество атомов и ионов, 
рекомби  нирую щих на единице поверхности покры-
тия в секунду. В качестве эталонных использовали 
образцы из волокнистого теплозащитного мате-
риала кварцевого ТЗМК-25 с жаростойким эма-
левым покрытием ЭВЧ-4М1У [17], для которого 
Kws = 0,1÷0,3 м/с при Т = 400÷1550 К.

Химический состав порошка фритты определяли 
методом рентгеновского флуоресцентного анализа 
на волновом спектрометре ARL OPTIM’X (Thermo 
Fisher Scientific, Швейцария) с отсутствием возмож-
ности идентификации легких элементов (бор, угле-
род, кислород).

Съемку рентгенограмм выполняли по схеме 
Брэгга–Брентано на дифрактометре ARL X’tra (Thermo 
Fisher Scientific, Швейцария) с детектором Пельтье и 
медным анодом CuKα . Съемку вели с шагом 0,02° при 
радиусе гониометра 520 мм со скоростью 0,5°/мин в 
интервале углов 2θ = 10÷90°. Для выполнения качест-
венного рентгенофазового анализа (РФА) применяли 
программу «Crystallographica Search-Match» (Oxford 
Cryosystems, Великобритания) и базу данных эталон-
ных рентгенограмм ICDD PDF-2 (2010 г.).

Микроструктурные исследования проводили 
на сканирующем электронном микроскопе (СЭМ) 
EVO-40 (Carl Zeiss, Германия), оснащенном рентге-
новским энергодисперсионным спектрометром (ЭДС) 
X-Max 50 (Oxford Instruments, Великобритания). 
Съемку вели во вторичных и отраженных электро-
нах. Количественную информацию о локальном 
элементном составе фаз получали методом ЭДС 
при ускоряющем напряжении 15 кВ и токе зонда 
0,5–1,5 нА. Для изготовления металлографических 
шлифов использовали прецизионное оборудование 
фирмы «Struers» (Дания).

2. Результаты исследований  2. Результаты исследований  
и их обсуждениеи их обсуждение

2.1. Состав, структура и свойства  2.1. Состав, структура и свойства  
стеклокерамического покрытиястеклокерамического покрытия

Химический состав выплавленной фритты в пере-
счете на оксиды был следующий, мас. %: BaO – 34,4; 
SiO2 – 30,9; Cr2O3 – 22,3; CaO – 3,5; TiO2 – 2,1; CoO – 1,9; 
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MnO – 1,9; Al2O3 – 1,6; MoO3 – 1,4. Согласно дан-
ным РФА, единственной кристаллической фазой во 
фритте является Cr2O3 в ромбоэдрической сингонии 
с параметрами ячейки a = 0,49553 нм и c = 1,3581 нм. 
Отсутствие иных кристаллических фаз, прежде всего 
SiO2 , косвенно свидетельствует о рентгеноаморфном 
состоянии синтезированного бариевосиликатного 
стекла. Состав полученной фритты отвечает концент-
рационным пределам, указанным в изобретении [15].

На рис. 1 приведены микроструктуры поперечного 
сечения и поверхности стеклокерамического покры-
тия на стали 12Х18Н10Т в виде изображений в отра-
женных и вторичных электронах, в характеристи-
ческом рентгеновском излучении элементов, а также 
в виде многослойного комбинированного изобра-
жения, созданного на основе совмещения электрон-

ного снимка и рентгеновских карт. Покрытие имеет 
гетерогенную структуру, представленную матрицей 
на основе бариевосиликатного стекла с равномерно 
распределенными в нем частицами Cr2O3 с разме-
ром не более 10 мкм. Толщина покрытия составляет 
50±5 мкм. В структуре покрытия выявлено нали-
чие редко встречающихся пор и газовых пузырей 
(рис. 1, а, б) с размером 4–6 мкм (реже до 10 мкм). 
Их образование происходит при обжиге покрытия 
и связано с инкапсулированием газообразных про-
дуктов реакций в вязкой стеклофазе.

По данным СЭМ и ЭДС, формирование покрытия 
сопровождается снижением доли Cr и повышением 
содержания Fe, Ni и Ti в поверхностных слоях под-
ложки глубиной до 3–4 мкм (табл. 1). Стеклофаза 
в окрестности границы раздела «подложка–покры-

Рис. 1. Микроструктура поперечного сечения (а, в–з) и поверхности (б) стеклокерамического покрытия  
в исходном состоянии на стали 12Х18Н10Т: в отраженных (а) и вторичных (б) электронах;  
комбинированное изображение (в); карты распределения элементов в характеристическом  

рентгеновском излучении: O  (г); Cr  (д); Si  (е); Ba  (ж); Fe  (з)

Fig. 1. Microstructure of cross section (а, в–з) and surface (б) of glass-ceramic coating  
in initial state on steel 12Cr18Ni10Ti: in reflected (а) and secondary (б) electrons; combined image (в);  

maps of element distribution in characteristic X-ray radiation: O  (г); Cr  (д); Si  (е); Ba  (ж); Fe  (з)

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2025;19(1):40–57 
Астапов А.Н., Жестков Б.Е., Ртищева А.С. Исследование характеристик жаростойкого стеклокерамического ...



45

тие» содержит увеличенную долю Cr2O3 , а также 
малые количества оксидов железа и никеля. Согласно 
данным [4], растворение Cr2O3 в стекле прекращается 
по достижении его содержания ~2,5 мас. %. На уда-
лении 6–8 мкм от границы раздела с подложкой 
стеклофаза приобретает характерный для покрытия 
химический состав (табл. 1). Представленные дан-
ные свидетельствуют о растворении в эмалевом рас-
плаве покрытия первичной окалины, образующейся 
на стали 12Х18Н10Т на начальной стадии обжига. 
Возникновение окалины происходит в результате 
проникновения кислорода к поверхности подложки 
через сквозные поры еще нерасплавленного шликер-
ного слоя. Растворение окалины в стеклоэмали при 
обжиге вместе с наличием в ней оксидов сцепления 
(CoO, MnO и MoO3 ) способствуют увеличению адге-
зии покрытия с подложкой.

Поверхность покрытия характеризуется стекловид-
ным блеском и имеет темно-зеленый цвет. Наружный 
слой покрытия толщиной ~3÷5 мкм содержит множе-
ство высокодисперсных кристаллов с высокой долей 
Ba, Cr и Mo (табл. 1), свидетельствующих о поверх-
ностной ситаллизации стеклофазы. Это соотносится с 
восходящим к поверхности массопереносом катионов 
Ba2+, Cr3+, Mo6+, направленным противоположно гра-
диенту концентраций. Размеры кристаллов варьиру-
ются от 1,5–2,0 до 3–4 мкм (рис. 1, б).

По данным РФА, основной кристаллической 
фазой в покрытии, так же как и во фритте, является 

Cr2O3 в ромбоэдрической сингонии. Помимо нее 
установлено наличие фазы BaSi4O9 с тригональной 
структурой с параметрами ячейки a = 1,1338 нм 
и c = 0,4548 нм. Увеличение параметров в сравнении 
с эталоном (a = 1,12469 нм и c = 0,44851 нм [18]), 
вероятно, обусловлено допированием решетки кати-
онами хрома и молибдена, что соотносится с дан-
ными ЭДС. Примечательным является тот факт, 
что фаза BaSi4O9 известна лишь как фаза высокого 
давле  ния [18], и ее образование в результате поверх-
ностной ситаллизации стеклофазы требует отдель-
ного изучения. Отсутствие иных кристаллических 
фаз косвенно свидетельствует о рентгеноаморфном 
состоянии матричной фазы на основе бариевосили-
катного стекла.

Среднее значение плотности покрытия, опреде-
ленное методом гидростатического взвешивания, 
составило ρ = 3,813 г/см3. На рис. 2 приведены тепло-
физические свойства покрытия в температурном 
интервале от 373 до 593 К. С увеличением темпера-
туры теплоемкость нелинейно возрастает, а темпера-
туропроводность – линейно снижается. Последнее 
типично для стеклокерамики и является следствием 
роста рассеяния фононов с повышением темпера-
туры. Покрытие характеризуется относительно невы-
сокой теплоемкостью: Cp = 0,68÷0,75 Дж/(г·К) при 
Т = 373÷593 К. Температуропроводность покрытия 
линейно снижается от 0,47 до 0,43 мм2/с в интервале 
Т = 293÷573 К. Аппроксимацию данных проводили 

Таблица 1. Локальный химический состав областей на поперечном сечении образца  
из 12Х18Н10Т со стеклокерамическим покрытием в исходном состоянии

Table 1. Local chemical composition of areas on the cross section  
of 12Cr18Ni10Ti specimen with glass-ceramic coating in the initial state

Номер 
спектра на 

рис. 1, в
Место анализа

Содержание элементов

% O Ni Fe Cr Si Ba Mo Ca Co Mn Al Ti

1 5–7 мкм до границы 
с покрытием мас. – 9,1 72,1 18,3 0,3 – – – – – – 0,2

2 2–3 мкм до границы с 
покрытием мас. – 9,8 74,8 15,1 – – – – – – – 0,3

3 На границе с покрытием мас. – 10,0 77,5 10,4 0,2 – – – – – 1,2 0,6

4 Стеклофаза на расстоянии 
2–3 мкм от подложки ат. 57,5 0,4 3,8 5,0 19,4 9,2 0,2 1,5 0,7 0,8 1,4 –

5 Стеклофаза на расстоянии 
6–8 мкм от подложки ат. 62,0 – – 4,7 19,4 9,3 0,3 1,6 0,4 0,9 1,4 –

6
Стеклофаза на расстоянии 
6–8 мкм от поверхности 

покрытия
ат. 61,2 – – 5,6 19,1 9,2 0,3 1,7 0,7 0,9 1,2 –

7
Наружный слой покрытия

ат. 57,7 – – 9,1 13,4 14,6 2,6 1,4 – – 1,2 –
8 ат. 58,4 – – 11,1 13,8 11,2 1,7 1,3 0,6 0,8 1,1 –
9 ат. 57,1 – – 8,3 16,5 12,5 1,2 1,8 0,6 0,8 1,2 –
10 Частица Cr2O3 в стеклофазе ат. 61,9 – – 37,8 0,3 – – – – – – –
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средствами регрессионного анализа на базе таблич-
ного процессора «MS Excel». Результаты и достовер-
ность (коэффициент детерминации R2) аппроксима-
ций продемонстрированы на рис. 2. Коэффициент 
теплопроводности покрытия, рассчитанный по фор-
муле (1), слабо изменяется в диапазоне температур 
293–573 К и составляет λ = 1,21±0,012 Вт/(м·К).

2.2. Результаты  2.2. Результаты  
газодинамических испытаний  газодинамических испытаний  

стеклокерамического покрытиястеклокерамического покрытия
Образцы из стали 12Х18Н10Т в виде П-образных 

пластин со стеклокерамическим покрытием пооче-

редно устанавливали в цилиндрическую державку 
диаметром 50 мм из ТЗМК-25 вровень с ее торце-
вой поверхностью. На торцевую поверхность дер-
жавки наносили безобжиговое покрытие системы 
Si–TiSi2–MoSi2–TiB2–SiO2 [19] для увеличения ее 
стойкости к эрозионному уносу и излучательной 
способности. Испытания проводили в условиях сту-
пенчатого газодинамического нагрева потоком воз-
душной плазмы в диапазоне температур на лицевой 
поверхности Tw = 1193÷1593 К. Типичные результаты 
огневых экспериментов представлены на рис. 3, а 
в виде профилей яркостной (Tb ) и термодинамической 
(Tw ) температур в критической точке лицевой поверх-
ности (кр. 1 и 2), давления в форкамере подогрева-

Рис. 2. Температурные зависимости теплоемкости (Cp ) и температуропроводности (α) стеклокерамического покрытия

Fig. 2. Temperature dependencies of heat capacity (Cp ) and thermal diffusivity (α) of glass-ceramic coating

Рис. 3. Результаты газодинамических испытаний образца из стали 12Х18Н10Т  
со стеклокерамическим покрытием (а), фотография модели в процессе испытания (б)  

и внешний вид лицевой стороны образца в державке из ТЗМК-25 после его окончания (в)
1 и 2 – яркостная (Tb ) и термодинамическая (Tw ) температуры в критической точке лицевой поверхности покрытия;  

3 – давление в форкамере подогревателя (P0 ); 4 – мощность питания анода (Wa )

Fig. 3. Results of gas-dynamic tests of a specimen made of 12Cr18Ni10Ti steel with glass-ceramic coating (а), photo of the model 
during the test (б) and appearance of the specimen face in a holder made of TZMK-25 after its completion (в)

1 and 2 – brightness (Tb ) and thermodynamic (Tw ) temperature at the critical point of the coating face;  
3 – pressure in the heater prechamber (P0 ); 4 – anode input power (Wa )

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2025;19(1):40–57 
Астапов А.Н., Жестков Б.Е., Ртищева А.С. Исследование характеристик жаростойкого стеклокерамического ...



47

Рис. 4. Микроструктура поперечного сечения (а, в–з) и поверхности (б) стеклокерамического покрытия 
на стали 12Х18Н10Т после огневого эксперимента: во вторичных электронах (а, б); комбинированное изображение (в);  

карты распределения элементов в характеристическом рентгеновском излучении:  
O  (г); Cr  (д); Si  (е); Ba  (ж); Fe  (з)

Fig. 4. Microstructure of cross section (а, в–з) and surface (б) of glass-ceramic coating on 12Cr18Ni10Ti steel after fire tests:  
in secondary electrons (а, б); combined image (в); maps of element distribution in characteristic X-ray radiation:  

O  (г); Cr  (д); Si  (е); Ba  (ж); Fe  (з)

теля (P0 , кр. 3) и мощности питания анода (Wa , кр. 4). 
На рис. 3, б, в приведены фотографии с изображением 
модели в процессе испытания и лицевой поверхности 
покрытия после его окончания соответственно. Объем 
выборки в этих экспериментах составил 5 образцов. 
Продолжительность каждого огневого эксперимента 
составила 1000 с. Установлена хорошая воспроизво-
димость опытных данных, свидетельствующая об 
идентич ности физико-химических процессов, проис-
ходящих в исследуемом покрытии при взаимодейст-
вии с воздушной плазмой, и о малой величине слу-
чайных ошибок. Средние значения удельной потери 
массы и скорости уноса покрытия за время испыта-
ния составили 7,2 мг/см2 и 25,9 мг/(см2·ч) соответст-

венно. Установлено, что в течение огневого экспери-
мента значение спектральной излучательной способ-
ности покрытия на длине волны 890 нм практически 
не изменялось и составляло ε = 0,85±0,02. Высокая 
степень черноты покрытия главным образом обуслов-
лена наличием в структуре множества частиц Cr2O3 
с высокой излучательной способностью (ε = 0,9) 
и с ситаллизацией поверхности, способствующей 
эффекту переизлучения на межфазных неровностях. 
Постоянство значения степени черноты в процессе 
испытания свидетельствует о высокой термохими-
ческой стабильности покрытия.

На рис. 4 приведены микроструктуры попереч-
ного сечения и поверхности стеклокерамического 
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покрытия на стали 12Х18Н10Т после огневого экспе-
римента в виде изображений во вторичных электро-
нах, в характеристическом рентгеновском излучении 
элементов, а также в виде многослойного комбиниро-
ванного изображения.

Поверхность покрытия сохранила глянцевость 
и темно-зеленый цвет. Структура наружного слоя 
представлена кристаллами фазы BaSi4O9 , размер 
которых вырос до 10–15 мкм (рис. 4, б) в сравне-
нии с кристаллами в исходном состоянии (рис. 1, б). 
Вероятно, их рост происходит в результате пере-
кристаллизации по механизму Оствальда.

Покрытие имеет гетерогенную малопористую 
структуру, включающую стеклофазу, частицы Cr2O3 
и BaSi4O9 , а также частицы шпинели сложного 
состава (Fe,Co,Ni,Mn)O·(Cr,Fe,Mn,Co)2O3, распо-
ложенные в зоне до 10–15 мкм от границы раздела 
с подложкой (рис. 4, в). Содержание оксида железа 
в стекле плавно уменьшается по мере удаления 
от подложки (табл. 2). На границе раздела между 
подложкой и покрытием формируется промежу-
точный слой толщиной ~1,5÷2,5 мкм на базе хро-
мита железа FeO·(Cr,Fe)2O3 (рис. 4, в, табл. 2). При 

этом в поверхностных слоях подложки глубиной 
до 5–6 мкм наблюдается существенное снижение 
доли Cr и связанное с этим увеличение содержания 
Ni и Fe. В составе фазы FeO·(Cr,Fe)2O3 железо нахо-
дится в избытке, поэтому его диффузия через данный 
подслой протекает беспрепятственно, о чем сви-
детельствует наличие железа в стеклофазе. Тем не 
менее подслой служит диффузионным барьером, 
замедляющим интенсивность массопереноса компо-
нентов. Окисление поверхностного слоя подложки 
и катионов, диффундирующих из сплава в покрытие, 
происходит, преимущественно, вследствие массопе-
реноса окислителей через несплошности и дефекты 
в покрытии, по границам раздела стекловидной 
матрицы и отмеченных частиц. Наличие в покрытии 
катионов переменной валентности (Fe, Co, Mn, Mo) 
способствует поглощению кислорода из потока газа.

По данным РФА, основными кристаллическими 
фазами в покрытии после испытания, так же как 
и в исходном состоянии, являются Cr2O3 в ромбо-
эдрической сингонии и BaSi4O9 с тригональной 
структурой. Помимо них установлено появление 
в незначительном количестве фазы магнетита Fe3O4 

Таблица 2. Локальный химический состав областей на поперечном сечении образца  
из 12Х18Н10Т со стеклокерамическим покрытием после огневого эксперимента

Table 2. Local chemical composition of areas on the cross section  
of 12Cr18Ni10Ti sample with glass-ceramic coating specimen after the fire experiment

Номер 
спектра на 

рис. 4, в
Место анализа

Содержание элементов

% O Ni Fe Cr Si Ba Mo Ca Co Mn Al Ti

1 7–9 мкм до границы с 
покрытием мас. – 9,1 72,7 17,8 0,4 – – – – – – –

2 3–5 мкм до границы с 
покрытием мас. – 11,2 75,6 13,0 0,2 – – – – – – –

3 1–2 мкм до границы с 
покрытием мас. – 19,2 73,1 7,7 – – – – – – – –

4 На границе с покрытием мас. 5,0 18,2 65,4 11,0 – – – – – – – 0,3

5
Промежуточный слой 

на базе шпинели 
FeO·(Cr,Fe)2O3

ат. 56,7 – 14,1 24,3 2,9 1,0 – 0,1 – – 0,2 0,6

6
Шпинель (Fe,Co,Ni,Mn)O×

×(Cr,Fe,Mn,Co)2O3 
в стеклофазе

ат. 56,5 1,0 7,6 17,5 6,0 2,6 – 0,4 4,9 3,1 0,5 –

7 Частица Cr2O3 в стеклофазе ат. 59,1 – – 40,1 0,5 – – – – – 0,2 –

8 Стеклофаза на расстоянии 
3–4 мкм от подложки ат. 60,2 – 6,7 4,4 17,5 7,4 0,2 1,1 0,5 0,4 1,0 0,6

9 Стеклофаза на расстоянии 
7–8 мкм от подложки ат. 59,1 0,3 5,2 3,0 19,5 8,3 0,2 1,3 0,7 0,9 1,4 –

10 Стеклофаза на расстоянии 
18–20 мкм от подложки ат. 59,9 – 4,5 2,8 20,5 8,6 0,2 1,3 – 0,7 1,5 –

11 Стеклофаза на расстоянии 
30–32 мкм от подложки ат. 63,1 – 3,0 0,5 20,6 8,3 0,3 1,3 0,3 0,7 1,9 –
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в орторомбической модификации с параметрами 
ячейки a =  0,5912 нм, b = 0,5945 нм и c = 0,8388 нм, 
что хорошо согласуется с результатами СЭМ и ЭДС. 
Сужение и рост интенсивности дифракционных реф-
лексов от фазы BaSi4O9 свидетельствуют о постепен-
ном распространении ситаллизации в глубь покры-
тия. Отсутствие иных кристаллических фаз косвенно 
свидетельствует о сохранении матричной фазой на 
основе бариевосиликатного стекла рентгеноаморф-
ного состояния.

Исходя из результатов проведенных испытаний 
и представленных данных исследований можно 
заключить, что ресурс защитного действия покры-
тия не исчерпан. Стеклофаза обеспечивает эффек-
тивную защиту подложки от высокотемпературного 
окисления и самозалечивание дефектов. Тугоплавкие 
частицы Cr2O3 (Tпл = 2708 К) наряду с поверхностной 
ситаллизацией стеклофазы повышают сопротивле-
ние покрытия эрозионному уносу в скоростных пото-
ках газов и его излучательную способность.

Для определения теплопроводности и каталити-
ческой активности покрытия проводили дополнитель-
ный газодинамический эксперимент на ци  линдри-
ческом образце из стали 12Х18Н10Т диа  метром 50 мм 
и высотой 30 мм, выступающем в качестве калори-
метра. Покрытие толщиной 120±5 мкм наносили на 
торцевую поверхность образца. К боковой поверх-
ности цилиндра приваривали 3 хромель-алюмелевые 
(тип K) термопары (ТП) на расстоянии 0,2 мм (ТП1), 
5,0 мм (ТП2) и 14,5 мм (ТП3) от торца с покрытием. 
Образец устанавливали в державку из графита диа-
метром 70 мм, высотой 102,5 мм вровень с ее торце-
вой поверх ностью и изолировали от нее при помощи 

проставки из теплозащитного материала кварце-
вого ТЗМК-25 диаметром 60 мм и высотой 40 мм. 
На поверхность державки наносили безобжиговое 
покрытие системы Si–TiSi2–MoSi2–TiB2–SiO2 [19] 
для увеличения ее стойкости к окислению.

Типичный режим огневого эксперимента с ци -
линдром-калориметром представлен на рис. 5 в виде 
профилей яркостной (Tb ) и термодинамической (Tw ) 
температур в критической точке лицевой поверх-
ности (кр. 1 и 2), давления в форкамере подогрева-
теля (P0,  кр. 3), мощности питания анода (Wa , кр. 4) 
и показаний термопар ТП1, ТП2 и ТП3 (кр. 5–7). 
Здесь же приведена фотография с изображением 
образца после 7 циклов испытаний по данному 
режиму с общей продолжительностью 25 мин. 
Средние значения удельной потери массы и скорости 
уноса покрытия за 7 циклов испытаний составили 
2,8 мг/см2 и 6,7 мг/(см2·ч) соответственно. Покрытие 
сохранило свою работоспособность.

Теплопроводность покрытия определяли по вели-
чине теплового потока через него и перепаду темпе-
ратуры. Термодинамическую температуру на поверх-
ности покрытия получали путем пересчета яркост-
ной температуры, измеренной пирометром, с учетом 
установленной излучательной способности ε = 0,85 
на длине волны 890 нм. Температуру под покрытием 
определяли по показаниям термопары ТП1 с учетом 
поправки на ее размещение. Величину теплового 
потока через покрытие находили по темпу нагрева 
образца. Из рис. 5 видно, что покрытие характери-
зуется экстремально низкой теплопроводностью 
в этих условиях. Температура поверхности покрытия 
Tw ~ 1054±10 К устанавливается за первые Δτ1 ~ 25 с 

Рис. 5. Результаты газодинамических испытаний образца-калориметра из стали 12Х18Н10Т со стеклокерамическим 
покрытием и его внешний вид после 7 циклов испытаний

1 и 2 – яркостная (Tb ) и термодинамическая (Tw ) температуры в критической точке лицевой поверхности покрытия;  
3 – давление в форкамере подогревателя (P0 ); 4 – мощность питания анода (Wa ); 5–7 – показания термопар ТП1, ТП2 и ТП3

Fig. 5. Results of gas-dynamic tests of calorimeter sample made of 12Cr18Ni10Ti steel  
with glass-ceramic coating and its appearance after 7 test cycles

1 and 2 – brightness (Tb ) and thermodynamic (Tw ) temperature at the critical point of the coating surface;  
3 – pressure in the heater prechamber (P0 ); 4 – anode input power (Wa ); 5–7 – thermocouples readings TC1, TC2 and TC3
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от начала эксперимента и остается более чем на 375 К 
выше температуры подложки даже после Δτ2 ~ 185 с 
нагрева. Это соответствует значению теплопроводно-
сти покрытия λ = 0,04±0,01 Вт/(м·К) при температуре 
Tw ~ 1054 К и давлении P = 214,8 Па, что в 30,25 раз 
ниже значения при температуре 293–573 К и дав-
лении P = 105 Па (см. разд. 2.1). Получена высокая 
воспроизводимость результатов при последующих 
циклах испытаний по данному режиму. Для опре-
деления параметров режима и подтверждения уста-
новленного эффекта снижения теплопроводности 
проводили вычислительный эксперимент (разд. 2.3). 
Объяснение эффекта представлено в разд. 2.4.

Существенный вклад в тепловой поток в усло-
виях неравновесного воздействия воздушной плазмы 
может внести гетерогенная рекомбинация атомов 
и ионов потока. Поэтому важным свойством высо-
котемпературных материалов и покрытий явля-
ется каталитическая активность. Для определения 
каталитичности стеклокерамического покрытия 
в модель для измерения теплопроводности наряду 
со стальным цилиндром-калориметром устанавли-
вали цилиндр из ТЗМК-25 с эталонным жаростойким 
покрытием ЭВЧ-4М1У. На идентичных газодинами-
ческих режимах среднее значение яркостной тем-
пературы эталонного покрытия составило 1227 К, 
а эффективное значение яркостной температуры 
исследуемого покрытия, рассчитанное по величине 
полного теплового потока к стальному цилиндру, 
было равно 1365 К. Величина константы скорости 
гетерогенной рекомбинации стеклокерамического 
покрытия, вычисленная по формуле (2), составила 
Kw = 14±3 м/с. Это позволяет отнести исследуемое 
покрытие к среднекаталитическим в сравнении 
с высококаталическими покрытиями и оксидными 
пленками в системах HfB2–SiC–HfO2–ZrO2–Y2O3 
(Kw = 23 м/с [20]), ZrO2–Y2O3 (Kw = 33 м/с [16]) 
и HfO2 (Kw = 32,5 м/с [16]). Высокое значение Kw для 
исследуемого покрытия в сравнении с эталонным 
покрытием (Kws = 0,1÷0,3 м/с) обусловлено значи-
тельной гетерогенностью структуры первого из-за 
наличия множества частиц первичной (Cr2O3 ) и вто-
ричной (BaSi4O9 ) фаз (см. разд. 2.1). Это приводит 
к увеличению числа активных центров на поверхно-
сти покрытия, на которых происходит рекомбинация 
атомов и ионов потока.

2.3. Численное моделирование  2.3. Численное моделирование  
обтекания и нестационарного  обтекания и нестационарного  

нагрева цилиндранагрева цилиндра
Для уточнения условий огневого эксперимента 

проводили численное моделирование обтекания 
и теплообмена цилиндра-калориметра в рабочем 

тракте установки с учетом кинетики реакций дис-
социации и обмена в 8-компонентной смеси: О2 , 
N2 , О, N, NO, O+, NO+, e–. Течение газовой смеси 
моделировали на основе уравнений Навье–Стокса, 
описывающих законы сохранения массы, импульса 
и энергии. При этом учитывали, что вектор тепло-
вого потока q включает теплопроводную составляю-
щую, подчиняющуюся закону Фурье, конвективную, 
обусловленную наличием сил касательного напряже-
ния, а также диффузионную:

              (3)

где λ – коэффициент теплопроводности; τ – тензор 
вязких напряжений; V – вектор скорости газа; hi – 
удельная энтальпия i-й компоненты; Ii – вектор диф-
фузионного потока i-й компоненты.

Вектор диффузии определяли на основе закона 
Фика:

          (4)

где Di – коэффициент диффузии i-й компоненты; gi – 
массовая доля i-й компоненты в смеси.

Запишем уравнение неразрывности для i-й компо-
ненты в смеси с источником массы и диффузией:

       (5)

Здесь ωi – массовая скорость образования компо-
ненты в единице объема за счет химической реакции:

  (6)

где  ,  – стехиометрические коэффициенты реа-
гентов и продуктов химической реакции с порядко-
вым номером s.

Константы скоростей химических реакций опре-
деляли из формулы Аррениуса [21] с учетом кинети-
ческой схемы, приведенной в табл. 3:

        (7)

где индексы f и r соответствуют прямой и обратной 
реакциям.

Систему уравнений замыкали уравнением состоя-
ния газовой смеси:

            (8)

Удельная статическая энтальпия компоненты:
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      (9)

Здесь h0i – удельная энтальпия образования i-й ком-
поненты; eiv – энергия, обусловленная колебательной 
степенью свободы:

              (10)

где Θi – характеристическая колебательная темпера-
тура молекулы i-й компоненты.

При расчете термодинамических характеристик 
газовой смеси предполагали, что для каждой хими-
ческой компоненты существует термодинамическое 
равновесие между поступательными, вращатель-
ными и колебательными степенями свободы моле-

кул. Основные температурные зависимости газоди-
намических и теплофизических параметров каждой 
компоненты брали из работ [21; 22].

Следует отметить, что для экономии расчетного 
времени и вычислительных ресурсов использовали 
подход не сопряженного, а отдельного решения задач 
внешнего обтекания и нестационарного нагрева твер-
дотельной конструкции, эффективность которого 
подтверждена в работе [23].

Исследование внешнего обтекания цилиндра 
со стеклокерамическим покрытием проводили на 
расчетной сетке рабочего тракта, состоящей из 
~0,3 млн ячеек. Сеточные сгущения выполняли 
в пристеночных областях и вблизи внешней границы 
ударного слоя. Моделировали двумерное осесим-
метричное ламинарное течение газовой смеси. На 
входе в расчетную область задавали давление тор-
можения P0 = 4667,7 Па. Температуру подбирали с 
учетом условия эксперимента – достижения в фор-
камере средних значений температуры торможения 
T0 ~ 6000÷6500 К. В первом приближении задавали 

Таблица 3. Кинетическая модель для восьмикомпонентной газовой смеси
Table 3. Kinetic model for an eight-component gas mixture

№
п/п

Уравнение химической 
реакции

Af  ,
(см3/моль)n–1/с Bf Cf  , К

Ar ,
(см3/моль)m–1/с Br Cr , К

1 N2 + N ↔ N + N + N
3,00·1022 –1,60 113 200 4,351·1019 –1,24 0

2 N2 + O ↔ N + N + O
3 N2 + N2 ↔ N + N + N2

7,00·1021 –1,60 113 200 1,015·1019 –1,24 04 N2 + O2 ↔ N + N + O2

5 N2 + NO ↔ N + N + NO
6 N2 + e– ↔ N + N + e– 1,20·1025 –1,60 113 200 1,740·1022 –1,24 0
7 O2 + N ↔ O + O + N

1,00·1022 –1,50 59 750 5,856·1019 –1,19 0
8 O2 + O ↔ O + O + О
9 O2 + N2 ↔ O + O + N2

2,00·1021 –1,50 59 750 1,171·1019 –1,19 010 O2 + O2 ↔ O + O + O2

11 O2 + NO ↔ O + O + NO
12 NO + N ↔ N + O + N

1,10·1017 0 75 500 2,485·1015 0,27 013 NO + O ↔ N + O + O
14 NO + NO ↔ N + O + NO
15 NO + N2 ↔ N + O + N2 5,00·1015 0 75 500 1,129·1014 0,27 0
16 NO + O2 ↔ N + O + O2

17 NO + O ↔ N + O2 2,80·109 1,00 20 000 1,100·1010 1,00 4000
18 N2 + O ↔ NO + N 2,00·1012 0,50 38 000 4,400·1011 0,50 0
19 N + O ↔ NO+ + e– 2,56·1012 0 32 200 6,700·1021 –1,50 0
20 NO+ + N ↔ O+ + N2 3,40·1013 –1,08 12 800 1,028·1013 –0,88 0
21 O + e– ↔ O+ + e– + e– 3,90·1033 –3,78 158 500 3,686·1044 –5,89 0
22 NO + e– ↔ NO+ + e– + e– 6,50·1023 –1,68 107 370 4,384·1036 –4,11 0
23 NO+ + O ↔ NO + O+ 1,82·1013 0 50 130 1,967·1012 0,12 0
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массовые доли кислорода и азота: g(O2 ) = 0,23, 
g(N2 ) = 0,77. В последующих расчетах значения мас-
совых долей компонент уточняли.

Граничные условия на выходе из расчетной обла-
сти (уровень давления Pвых) подбирали с учетом реа-
лизации стационарного режима течения. На поверх-
ности модели задавали условие радиационного 
теплообмена. Степень черноты поверхности модели 
принимали ε = 0,85, а внешнюю радиационную 
температуру – равной температуре стенки рабочего 
тракта Tr = 300 К. Лобовую поверхность модели со 
стеклокерамическим покрытием рассматривали как 
каталитическую.

Основные расчеты выполняли в программном 
пакете «Ansys Fluent» (лицензия ЦАГИ 501024), 
в который интегрировали описанную выше модель 
8-компонентной газовой смеси. Результаты рас-
чета обтекания цилиндра в рабочей части установки 

представлены на рис. 6. Значение числа Маха перед 
ударной волной достигает М = 4,7, скорость плазмы 
составляет 3,54 км/с. На расстоянии ∆x ≈ 17 мм 
от лицевой поверхности цилиндра образуется 
криволинейная ударная волна, за которой проис-
ходит переход к дозвуковому течению, при этом 
γ = Cp /Cv = 1,29. Массовые доли основных компонент 
набе  гающего потока (на выходе из сопла) составляют: 
g(O2) = 0,026; g(N2) = 0,727; g(O) = 0,135; g(N) = 0,023;  
g(NO) = 0,028; g(NO+) = 0,061; g(O+) = 0,325·10–3; 
g(e–) = 1,767∙10–17. Перед моделью температура 
газа достигает значения T = 5613,2 К, а давле ние – 
P = 214,8 Па.

Исследование нестационарного нагрева цилиндра 
со стеклокерамическим покрытием проводили на 
расчетной сетке, включающей ~0,9 млн ячеек. При 
этом на покрытие толщиной 125 мкм приходилось 
~0,04 млн ячеек.

Рис. 6. Основные результаты расчета внешнего обтекания цилиндра
а – поле статической температуры (T, К); б – поле статического давления (P, Па);  

в – поле значений числа Маха (М); г – поле значений массовой доли О

Fig. 6. Main results of the cylinder’s external flow calculation
а – static temperature field (T, K); б – static pressure field (P, Pa);  
в – Mach number value field (M); г – mass fraction value field O
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Для расчета конвективного теплообмена к поверх-
ности модели задавали профиль значений коэффи-
циента теплоотдачи:

         (11)

где qw и Tw max – соответственно плотность теплового 
потока и температура поверхности, полученные при 
решении задачи внешнего обтекания; Te – темпе-
ратура внешней границы пограничного слоя (была 
принята равной адиабатной температуре стенки 
и получена в результате дополнительного расчета 
при условии qw = 0 на поверхности модели). Для 
расчета радиационного теплообмена использовали 
условия, аналогичные задаче внешнего обтекания. 
Начальную температуру всей твердотельной кон-
струкции (цилиндр с покрытием и теплоизоляцией 
боковых поверхнос тей) задавали равной T0 = 291,7 К.

Теплофизические свойства материала цилиндра 
(сталь 12Х18Н10Т) брали из справочных данных [24]. 
Для стеклокерамического покрытия задавали полу-
ченные значения плотности ρ = 3,813 г/см3 и тепло-
емкости как функции Сp = 0,2095T0,2006 (см. разд. 2.1). 
Зависимость коэффициента теплопроводности от 
средней по сечению покрытия температуры под-
бирали так, чтобы воспроизвести полученные 
в эксперименте характер изменения температуры 
поверхности покрытия и угол наклона температур-
ных кривых, которые показывают скорость изме-
нения температуры в точках установки термопар: 
∆T/∆τ ~ 1,2÷1,4 К/c (см. рис. 5). Кроме того, расчеты 
температуры поверхности покрытия проводили 
при ряде значений коэффициента теплопроводно-
сти, в том числе при λ = 1,21 Вт/(м·К), полученном 
в разд. 2.1 для T = 293÷573 К при давлении P = 105 Па.

Основные результаты расчета нестационарного 
нагрева цилиндра с покрытием представлены на рис. 7 
и 8. В ходе эксперимента установлено (см. рис. 5), 
что температура поверхности цилиндра в передней 
критической точке сначала резко увеличивалась до 
значения Tw = 1063,5 К, что характерно для теплоизо-
ляционных материалов, а затем монотонно снижа-
лась до Tw = 1044,6 К за ∆t ~ 185 с. На основе серии 
расчетов удалось воспроизвести экспериментально 
полученную зависимость температуры покрытия 
в критической точке (рис. 7, а), подобрав зависи-
мость коэффициента теплопроводности покрытия 
от средней по сечению температуры. Показано, что 
за время эксперимента температура на поверхности 
покрытия в критической точке несколько снижа-
ется, но средняя по толщине температура покры-
тия увеличивается до T = 840 К (рис. 7, б). При 
этом коэффициент теплопроводности возрастает от 
λ ~ 0,03 Вт/(м·К) при T = 690 К до λ ~ 0,057 Вт/(м·К) 

при T = 840 К (рис. 7, в). Аппроксимация расчетных 
данных позволила установить зависимость λ = f1(T), 
которая приведена на рис. 7, в. Увеличение коэффи-
циента теплопроводности при росте температуры 
и позволяет получить монотонно убывающую зависи-
мость Tw = f2(t) (рис. 7, а). Расчет температуры в точ-
ках установки термопар совпадает в пределах 5 % 
с результатами эксперимента (рис. 8, а). Расчетные 
значения плотности теплового потока в передней 
критической точке составили qw = 18,2÷18,5 Вт/см2, 
что совпадает с экспериментально измеренными зна-
чениями в пределах 2 %.

Рис. 7. Результаты расчета эволюции температуры 
поверхности Tw (а) и средней по толщине температуры 

покрытия Tпок (б) в критической точке во времени;  
расчетная зависимость теплопроводности покрытия  

λ = f1(T) при давлении P ~ 200 Па (в)

Fig. 7. Results of surface temperature evolution calculation Tw (а) 
and thickness-averaged temperature of the coating Tcoat (б)  

at the critical point during time; calculated coating’s thermal  
conductivity dependence λ = f1(T) at pressure P ~ 200 Pa (в)
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На рис. 9 представлено сравнение эксперимен-
тальных и расчетных результатов эволюции темпера-
туры на поверхности покрытия в критической точке 
при различных значениях коэффициента теплопро-
водности. При этом значение коэффициента тепло-
проводности в пределах каждого расчета оставляли 
постоянным. Результаты расчетов подтвердили полу-
ченные в эксперименте данные. Показано, что при 
λ = 1,21 Вт/(м·К) за время эксперимента значение 
температуры поверхности в передней критической 

точке увеличивается всего лишь до Tw ~ 730 К, что не 
соответствует результатам эксперимента. При этом 
скорость изменения температуры в точках установки 
термопар превышает экспериментальные значения 
примерно в 1,4 раза (рис. 8, б).

Таким образом, численное моделирование газо-
динамического эксперимента подтвердило, что при 
низких значениях давления (P ~ 200 Па) происходит 
значительное снижение коэффициента теплопровод-
ности стеклокерамического покрытия. Получены 

Рис. 8. Сравнение экспериментальных и расчетных результатов эволюции температуры в точках установки термопар  
при различных значениях коэффициента теплопроводности покрытия: λ = f1(T) (а) и λ = 1,21 Вт/(м·К) (б)

1–3 – расчет; 1′–3′ – эксперимент
1, 1′ – ТП1; 2, 2′ – ТП2; 3, 3′ – ТП3

Fig. 8. Comparison of experimental and calculated results of temperature evolution at the thermocouple installation points  
at different values of the coating’s thermal conductivity coefficient: λ = f1(T) (а) and λ = 1.21 W/(m·K) (б)

1–3 – calculation; 1′–3′ – experiment
1, 1′ – TC1; 2, 2′ – TC2; 3, 3′ – TC3

Рис. 9. Сравнение расчетных и экспериментальных результатов эволюции температуры поверхности цилиндра-калориметра 
при различных значениях коэффициента теплопроводности стеклокерамического покрытия

1–9 – расчет; 10 – эксперимент
λ, Вт/(м·К): 0,03 (1); 0,04 (2); 0,05 (3); 0,06 (4); 0,08 (5); 0,10 (6); 0,20 (7); 0,50 (8); 1,21 (9)

Fig. 9. Calculated and experimental cylinder-calorimeter surface temperatures evolution results comparison  
at different values of the thermal conductivity coefficient of the glass-ceramic coating

1–9 – calculation; 10 – experiment
λ, W/(m·K): 0.03 (1); 0.04 (2); 0.05 (3); 0.06 (4); 0.08 (5); 0.10 (6); 0.20 (7); 0.50 (8); 1.21 (9)
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значения λ = 0,030÷0,057 Вт/(м·К) в интервале тем-
ператур T = 690÷840 К. Среднее значение коэффи-
циента теплопроводности, определенное за время 
эксперимента ∆t ~ 185 с, составило λ ~ 0,04 Вт/(м·К), 
что полностью совпадает с экспериментальной вели-
чиной (см. разд. 2.2).

2.4. Эффект снижения  2.4. Эффект снижения  
теплопроводности покрытия  теплопроводности покрытия  

при уменьшении давленияпри уменьшении давления
Рассмотрим вопросы теплопроводности стеклоке-

рамического покрытия. Известно, что теплопровод-
ность диэлектриков главным образом обусловлена 
тепловыми колебаниями атомов (фононный меха-
низм). Теплопроводность снижается при уменьше-
нии длины свободного пробега фононов, что связано 
с рассеянием фононов на дефектах структуры (в част-
ности, примесных атомах, границах кристаллитов, 
фаз и полостей) и других фононах. С ростом темпера-
туры фонон-фононное взаимодействие усиливается, 
что вместе с сильно неупорядоченной (аморфной) 
структурой стеклофазы приводит к очень малым 
значениям средней длины свободного пробега. При 
уменьшении внешнего давления длина свободного 
пробега фононов значительно снижается вследствие 
уменьшения скорости распространения акустичес-
ких волн в результате снижения плотности среды.

При наличии в структуре несплошностей (пор, 
полостей и трещин) теплопроводность диэлектри-
ков определяется не только фононным механизмом, 
но и конвективным переносом газа в них. Конвекция 
в сильной степени зависит от распределения и формы 
несплошностей, а также от теплопроводности газа 
в них. Эффект конвекции газа снижается с уменьше-
нием размера несплошностей, степени их связности 
между собой и давления газа.

Исследуемое покрытие содержит полости разме-
ром до ~5÷10 мкм (см. рис. 1). Известно [25], что при 
низких давлениях (Р < 103 Па), когда для небольших 
полостей длина свободного пробега частиц газа l 
много больше размера полости L (l  L), теплопро-
водность пористых материалов пропорциональна 
давлению газа, увеличивается при повышении тем-
пературы и стремится к нулю при снижении давле-
ния. Последнее, по-видимому, объясняется тем, что 
при l  L частица газа после пробега еще долго не 
испытывает столкновений и остается адсорбиро-
ванной на поверхности полости. С понижением 
давления число частиц в полости уменьшается и, 
кроме того, все большая их часть адсорбируется на 
поверхности полости. Это приводит к снижению 
конвективной составляющей теплопередачи. При 
температурах выше 1200 К также необходимо учи-

тывать радиационный теплоперенос в несплошнос-
тях, вклад которого в теплопроводность возрастает 
по мере роста температуры. Следует отметить, что 
в огневых экспериментах для определения теплопро-
водности стеклокерамического покрытия давление у 
поверхности образца составляло Р ~ 200 Па, темпе-
ратура Tw ~ 1050 К и выполнялось условие l  L, что 
в совокупности с уменьшением длины свободного 
пробега фононов объясняет экстремально низкую 
теплопроводность покрытия.

Эффект троекратного уменьшения теплопроводно-
сти (с 0,0500 до 0,0167 Вт/(м·К) при 293 К) при сни-
жении внешнего давления (с 105 до 133,3 Па) ранее 
наблюдали при испытаниях высокопористого тепло-
защитного материала кварцевого – ТЗМК-10 [26]. 
Объяснение отмеченного эффекта представлено 
нами впервые.

Выполненные исследования стеклокерамичес-
кого покрытия позволили начать его использование 
при проведении тепловых испытаний различных 
стальных моделей на аэродинамических трубах 
ЦАГИ [27]. Высокая излучательная способность 
покрытия и ее постоянство во времени повышают 
точность измерений температуры моделей оптичес-
кими методами при наличии засветок. Жаро- и эро-
зионная стойкость покрытия замедляют процессы 
окисления, снижают механический унос, образова-
ние коррозионно-эрозионных питтингов и каверн 
на поверхности моделей, что также способствует 
увеличению точ ности проводимых исследований 
и измерений.

ЗаключениеЗаключение
Методом шликерно-обжигового наплавления 

получено тонкослойное жаростойкое стеклокерами-
ческое покрытие на образцах из стали 12Х18Н10Т. 
Покрытие имеет гетерогенную структуру, представ-
ленную матрицей на основе бариевосиликатного 
стекла с равномерно распределенными в нем части-
цами Cr2O3 . В наружном слое покрытия толщиной 
~3÷5 мкм установлено образование множества высо-
кодисперсных кристаллов BaSi4O9 , легированных Cr 
и Mo, свидетельствующих о поверхностной ситал-
лизации стеклофазы. Покрытие характеризуется 
низкой плотностью (3,813 г/см3) и высокой сплош-
ностью структуры. Теплоемкость, температуропро-
водность и теплопроводность в интервале темпера-
тур 293–573 К и при давлении 105 Па изменяются, 
соответственно, в диапазонах 0,68–0,75 Дж/(г·К), 
0,47–0,43 мм2/с и 1,198–1,222 Вт/(м·К).

Проведены огневые испытания покрытия в усло-
виях аэрогазодинамического обтекания и неравно-
весного нагрева воздушной плазмой при скорости 
~3,5 км/с и удельном тепловом потоке 15–30 Вт/cм2 
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с реализацией температуры на лицевой поверхности 
до 1593 К. Средние значения удельной потери массы 
и скорости уноса покрытия составили 7,2 мг/см2 
и 25,9 мг/(см2·ч). Спектральная излучательная спо-
собность покрытия на длине волны 890 нм и скорость 
гетерогенной рекомбинации атомов и ионов потока 
на его поверхности составили 0,85±0,02 и 14±3 м/с. 
Стеклофаза обеспечивает эффективную защиту 
стали от высокотемпературного окисления и само-
залечивание дефектов. Тугоплавкие частицы Cr2O3 
наряду с поверхностной ситаллизацией стеклофазы 
повышают сопротивление покрытия эрозионному 
уносу в скоростном потоке воздушной плазмы, его 
излучательную способность и каталитичность.

Экспериментально установлено и подтверждено 
численным моделированием снижение теплопровод-
ности покрытия до 0,04±0,01 Вт/(м·К) при темпера-
туре 1054±10 К и давлении ~200 Па. Представлено 
объяснение эффекта.
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Аннотация. Процесс извлечения нефти часто сопровождается различными отказами на объектах нефтедобычи, что ведет 

к серьезным экономическим потерям. Отказы в системах нефтедобычи не только увеличивают затраты на ремонт и обслу-
живание, но также приводят к потере производительности, что негативно сказывается на экономической эффективности 
проектов. Отказом трубопровода считается полная или частичная его остановка вследствие нарушения его герметичности 
или герметичности запорной арматуры, либо по причине закупорки проходного сечения. Наиболее распространенными 
причинами осложнений в нефтедобыче являются коррозия нефтегазового оборудования и образование асфальтосмолопа-
рафиновых отложений (АСПО) и неорганических солеотложений на рабочей поверхности нефтегазового оборудования. 
Среди большого количества методов, направленных на предотвращение указанных осложняющих факторов, весьма эффек-
тивно применение защитных покрытий, которое может являться мерой профилактики и коррозионных процессов, и АСПО, 
и неорганических солеотложений. В настоящей статье проведен обзор литературных источников: рассмотрено, какими 
методами испытаний можно оценить способность защитного покрытия предотвращать возможные осложняющие факторы.  

Ключевые слова: защитные покрытия, виды покрытий, коррозия, асфальтосмолопарафиновые отложения, солеотложения, 
методы испытания покрытий
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Abstract. The oil production process is often accompanied by various failures at oil production facilities, which leads to serious economic 

losses. Failures in oil production systems not only increase repair and maintenance costs, but also lead to loss of productivity, which 
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ВведениеВведение
Месторождения нефти и газа постепенно всту-

пают в позднюю стадию разработки, что сопро-
вождается увеличением сложности эксплуатацион-
ных процессов [1; 2]. На этом этапе существенно 
возрастают риски отказов оборудования, что связано 
с рядом факторов, характерных для данной стадии 
жизненного цикла месторождения. На нефтепро-
мыслах существует целый ряд осложняющих фак-
торов, действующих совместно и взаимозависимо. 
Тем не менее на каждой скважине выделяется один 
доминирующий тип осложнения – причина боль-
шинства отказов. Распределение так называемого 
осложненного фонда скважин различных добыва-
ющих компаний по основному типу осложнения 
интересно и показательно для понимания масшта-
бов и реального распространения коррозионной 
проблемы в отрасли.

Структура осложненного фонда скважин в ООО 
«РН-Пурнефтегаз» включает в себя всего 18 % сква-
жин, склонных к выпадению асфальтосмолопарафи-
новых отложений (АСПО), 13 % скважин, где при-
чинами отказов служат солеотложения, и лишь 6 % 
скважин, у которых причиной осложнений является 
коррозия. Важно отметить, что число отказов, связан-
ных с коррозией, резко снизилось лишь после внедре-
ния труб в коррозионно-стойком исполнении, но все 
равно осталось высоким [3]. В структуре осложнен-
ного фонда скважин ОАО «Удмуртнефть» доля объ-
ектов, у которых коррозия является причиной отка-
зов, составляет 39 % [4]. Также значительное число 
(26 %) скважин ОАО «Удмуртнефть» осложнено 
асфальтосмолопарафиновыми отложениями, для 1 % 
скважин характерно образование неорганических 
солеотложений [4]. К началу 2022 г. в осложненный 
фонд ПАО «Лукойл» входили 14 271 скважина, или 
45 % всех действующих объектов механизирован-
ной добычи [5]. Структура осложненного фонда 
ПАО «Лукойл» включает в себя 74,8 % объектов, 
осложненных АСПО, 9,5 % объектов, где причи-

ной отказов является коррозия, 3,8 % объектов, где 
добыча осложнена образованием неорганических 
солеотложений [5]. 

Коррозия – фундаментальная проблема любой 
отрасли, имеющей дело с химически активными 
средами. Ущерб и вред от нее в нефтегазодобыче 
заключаются в безвозвратной потере металла 
труб [6], затратах на замену оборудования, недо-
полученной прибыли из-за простоя скважины во 
время ремонта, а также расходах на ликвидацию 
последствий аварий и обслуживание при наличии 
систем коррозионной защиты. Все это увеличивает 
себестоимость продукции и снижает рентабель-
ность промысла.

Во всем мире коррозия приводит к колоссаль-
ным прямым и косвенным убыткам [7–9]. В России 
ежегодные потери металла по причине коррозии 
достигают 12 % общей массы металлофонда страны, 
что эквивалентно аналогичной доле от всего объ-
ема ежегодно выплавляемой стали. Около 10 млн т 
из 70 млн т ежегодного объема производства уходят 
на коррозионные потери, что в денежном эквива-
ленте составляет 8 млрд долл. США. На замену тру-
бопроводов различного назначения по всей стране 
ежегодно расходуется 400–500 тыс. т стали [6].

Не менее значимыми являются осложнения, свя-
занные с образованием АСПО [10–13] и отложений 
неорганических солей, которые приводят к частич-
ной или полной закупорке внутреннего сечения 
труб, снижению дебита или прекращению добычи 
нефти [14–16].

Наиболее эффективным решением для борьбы 
с данными видами осложнений на сегодняшний день 
является применение различных функциональных 
покрытий (полимерных, керамических и металли-
зационных) в зависимости от типа защищаемого 
оборудования [17].

В настоящей работе будет проведен обзор приме-
нения различных функциональных покрытий нефте-
газового оборудования, направленных на противо-
действие осложняющим факторам.

has a negative impact on the economic efficiency of projects. A pipeline failure is considered to be its complete or partial shutdown 
due to a violation of its tightness or tightness of the shut-off valves, or due to blockage of the flow section. The most common causes 
of complications in oil production are: corrosion of oil and gas equipment, formation of asphalt-resin-paraffin deposits (ARPD) and 
inorganic salt deposits on the working surface of oil and gas equipment. There are a large number of methods aimed at preventing each 
of the previously mentioned complicating factors. It is noteworthy that the use of protective coatings can be a measure of prevention 
of corrosion processes, ARPD, and inorganic salt deposits. This article will review the literature, which will consider what proper-
ties, composition and structure protective coatings should have to prevent corrosion, ARPD and salt deposits, as well as what testing 
methods can be used to evaluate the ability of a protective coating to prevent these complicating factors. 

Keywords: protective coatings, types of coatings, corrosion, asphalt-resin-paraffin deposits, salt deposits, coating testing methods
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Функциональные  Функциональные  
внутренние покрытия  внутренние покрытия  

насосно-компрессорных трубнасосно-компрессорных труб
Насосно-компрессорные трубы (НКТ) относятся 

к основным элементам нефтепогружного оборудо-
вания, подверженным коррозии, АСПО и солеотло-
жениям на внутренней поверхности, контактиру-
ющей с добываемой средой. Корпуса погружных 
электродвигателей (ПЭД) и электроцентробежных 
насосов (ЭЦН) подвергаются воздействию добыва-
емых сред с наружной поверхности. Следует отме-
тить, что возможны случаи контакта среды с наруж-
ной поверхностью и НКТ, но, с одной стороны, они 
редки, а с другой – единственным способом защиты 
от коррозии в таком случае является применение 
легированных коррозионно-стойких сталей.

Сложившейся классификации способов антикор-
розионной защиты внутренней поверхности НКТ 
не существует. Поэтому автором предложена клас-
сификация (рис. 1), которая обобщает различные 
подходы – от традиционного легирования стали до 
создания дуплексных покрытий [18; 19], совмещаю-
щих протекторные и барьерные свойства.

Насосно-компрессорные трубы из аустенит-
ных сталей не производятся по причине край-
ней высокой стоимости при относительно низких 
прочностных свойствах [20]. Данный класс сталей 
нашел свое применение для производства лейнера 
(внутренней тонко стенной металлической трубы) 
в биметалличес ких трубах [21]. Монтаж лейнера 
в промысловых и насосно-компрессорных трубах 
может происходить несколькими способами, однако 
в настоящее время в России внедрено два [22–24]. В 
обоих случаях на первом этапе в НКТ встав ляется 

лейнер, диаметр которого меньше внутреннего диа-
метра НКТ. Крепление лейнера осуществляется за 
счет механического натяга путем раскатки роли-
ком [25] или гидравлическим методом [26]. В обоих 
случаях зазор между лейнером и НКТ отсутствует, 
а возникающий натяг гарантирует стабильное поло-
жение лейнера при любых допустимых эксплуатаци-
онных нагрузках. В трубах большого диаметра (для 
магистральных нефте- и газопроводов) применяется 
металлургический способ, и между металлами обра-
зуется диффузионная переходная зона.

Для описанной технологии могут использоваться 
аустенитные стали различного химического состава. 
Наиболее распространены стали типа AISI 304 (как 
самые дешевые для этого класса), однако их анти-
коррозионных свойств бывает недостаточно для 
высокоминерализованных сред. В таких случаях тре-
буется применение более легированных сталей типа 
AISI 316, 316L или 825.

Преимущества данной технологии заключают ся 
в следующем: у НКТ с лейнерами невысокая 
стоимос ть по сравнению с трубами, изготовленными 
полностью из материала лейнера; за счет подбора 
материала лейнера можно добиться практически 
абсолютной коррозионной стойкости; отсутствуют 
ограничения по температурам эксплуатации, харак-
терные для полимерных покрытий. Недостатки дан-
ной технологии: высокая стоимость по сравнению с 
трубами из низколегированных сталей; низкая эффек-
тивность технологии в случае неправильного подбора 
мате риала лейнера; отсутствие надежных способов 
защиты межниппельного пространства муфт на кон-
цах труб; увеличение массы колонны НКТ на 8–11 %.

Отдельно стоит отметить риски появления пит-
тинговой коррозии аустенитных сталей в средах с 

Рис. 1. Классификация методов борьбы с коррозией внутренней поверхности насосно-компрессорных труб

Fig. 1. Classification of methods for combating corrosion on the inner surface of tubing strings
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высоким содержанием иона Cl–. На рис. 2 представ-
лен пример эксплуатации трубчатого изделия из 
стали AISI 316 в составе трубопровода, транспор-
тирующего морскую воду. Скорость коррозии изде-
лия составила 12,8 мм/год. Это обстоятельство наи-
более вероятно при выделении β-фазы (например, 
при холодных пластических деформациях). Перед 
эксплуа тацией в таких средах обязательно прове-
дение теста на стойкость к питтинговой коррозии 
в раст воре треххлористого железа по ГОСТ 9.912-89.

Биметаллические трубы с внутренним лейнером 
можно отнести к трубам со специфическим покры-
тием – в виде лейнера, по механизму создания барье ра 
они весьма схожи, поэтому требования к ним и к тру-
бам с обычными покрытиями близки. На основании 
обобщения данных по коррозии сталей лейнера, тех-
нологии их производства и эксплуатации, под руко-
водством автора был разработан ГОСТ 70926-2023 
«Трубы насосно-компрессорные с внутренним лей-
нером. Технические условия». Трубы, изготовлен-
ные в соответствии с этим стандартом, безаварийно 
эксплуатируются на территории РФ более 3 лет 
(эксплуатация началась до официального опублико-
вания ГОСТ 70926-2023 после завершения НИОКР, 
на основе которых он был разработан). Мониторинг 
их состояния показывает отсутствие коррозионного 
повреждения лейнера. Срок службы таких труб будет 
ограничиваться уменьшением их длины при повтор-
ной нарезке резьбы, коррозией внешней стороны 
трубы и механическими повреждениями.

Наиболее распространенные коррозионно-стой-
кие стали легированы хромом с концентрацией 13 % 
и более. Согласно правилу Шеффлера, механизм 
их защиты связан с образованием пассивирующей 
пленки в виде оксида хрома на поверхности, которая 
не подвержена взаимодействию с коррозионно-актив-
ными газами, растворенными в добываемом флюиде. 
Традиционно, трубы из стали класса Cr13 являются 
эталоном коррозионной стойкости, а их активное вне-
дрение ограничивается высокой стоимостью. Однако 
существуют факторы, которые значительно снижают 
ресурс таких труб и приводят к преждевременному 
выходу их из строя, – все они связаны с разруше-
нием пассивирующего слоя. Поскольку в добывае-
мом флюиде отсутствует кислород, перепассивация 
невозможна. К ограничениям, накладываемым на 
экслуатацию труб класса Cr13, можно отнести сле-
дующие: кислотные обработки, механический (в том 
числе эррозионный) износ поверхности, нарушение 
изоляции кабеля. При наличии сероводорода в сква-
жине и кислотных обработок возможно появление 
механизма сульфидного коррозионного растрескива-
ния под напряжением (СКРН) [27; 28], характерного 
для низколегированных сталей с твердостью выше 
22 HRC. 

Термин «сталь с повышенной коррозионной 
стойкостью» придуман в РФ в середине 2000-х 
годов. К такому классу относят стали, легированные 
0,5–1,0 % Cr, в их состав, часто вводят ниобий или 
ванадий для измельчения зерна, а также медь. Однако 
по классификации ГОСТ 5272-50 такие стали отно-
сятся к низколегированным и не являются коррози-
онно-стойкими (следует отметить, что в более позд-
ней и актуальной редакции ГОСТ 5272-68 шкала кор-
розионной стойкости отсутствует, однако упомина-
ний термина «сталь повышенной коррозионной стой-
кости» в других нормативных документах нет). Опыт 
их внедрения не однозначен и с учетом относительно 
высокой стоимости не является оптимальным [29].

Оптимальным решением по защите внутрен-
ней поверхности насосно-компрессорных труб от 
осложняющих факторов является использование 
различных функциональных покрытий [17; 30; 31]. 
Несмотря на широкое многообразие их видов, на 
практике применяются только силикатно-эмалевые 
(СЭП), полимерные, дуплексные (интерметаллидный 
слой + слой полимера) покрытия. 

Силикатно-эмалевые покрытия представляют 
собой слой, сформированный из шликера на основе 
фритт марок МК-5 и МК-5У состава, мас. %: 
0,5–3,5 Al2O3 ; 10,0–16,0 B2O3 ; 8,0–16,0 Na2O; 
0,5–5,0 K2О; 2,0–5,0 Li2O; 2,0–8,0 СаО; 0,1–1,0 MgO; 
3,0–6,0 TiO2 ; 0,5–5,0 MnO2 ; 0,3–2,0 NiO; 0,2–2,0 CuO; 
0,3–1,5 CoO; 0,1–1,5 Fe2О3 ; 0,5–4,0 F (сверх 100 %). 
Нанесение может быть жидким или порошко-

Рис. 2. Продольное сечение стенки трубчатого изделия 
из стали AISI 316 после 3 месяцев эксплуатации в составе 

трубопровода морской воды

Fig. 2. Longitudinal section of the tubular component wall  
made of AISI 316 steel after 3 months of operation as part  

of a seawater pipeline
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вым с последующим запеканием при температуре 
t = 850÷950 °С. В ходе запекания образуется газ, 
который при остывании приводит к образованию 
пористости, часто имеющей сквозной характер. 

Несмотря на превосходную стойкость к образо-
ванию АСПО, насосно-компрессорные трубы с СЭП 
все меньше применяются в нефтегазовой отрасли, 
и на 2024 г. их объем не превышает нескольких тысяч 
тонн. Это связано с существенными ограничениями:

– наличие сквозной пористости при использова-
нии однослойных покрытий (рис. 3), которая приво-
дит к интенсивной язвенной коррозии под порой;

– высокая хрупкость, которая требует ограничений 
по механическим воздействиям на НКТ и по моменту 
затяжки резьбы, в противном случае происходит осы-
пание эмали в ниппельной части на концах трубы;

– наличие термоотверждения при t = 850÷950 °С, 
что делает невозможным применение стальных труб 
в термообработанном состоянии, которое ухудшается 
при такой высокой температуре;

– более высокая, по сравнению с полимерными 
покрытиями, стоимость, что обусловлено, в первую 
очередь, необходимостью высокотемпературного 
нагрева. 

Совершенствование полимерных покрытий и, 
в первую очередь, создание многофункциональных 
покрытий, сочетающих в себе антикоррозионные 
свойства и способность противостоять образованию 
АСПО, сводят на нет преимущества НКТ с СЭП.

В настоящее время основной способ защиты от 
осложняющих факторов внутренней поверхности 
НКТ – использование полимерных покрытий [32–35]. 
Активное внедрение данного метода началось 
в начале 2000-х годов с появлением производителей 
«MajorPack» и «Hilong», хотя до этого на территории 

РФ было несколько производственных линий, но 
активного применения их продукция не находила. 
На заре развития использовались различные виды 
пленкообразующих покрытий, например покрытие 
«PolyPlex» на полиуретановой основе, однако оно 
показывало крайне низкие наработки (как правило, 
менее 30 сут), и от него в отрасли быстро отказались. 

Полимерные покрытия обладают рядом преиму-
ществ по сравнению с другими методами защиты от 
воздействия осложняющий факторов: увеличение 
срока службы оборудования и трубопроводов (защита 
от коррозии и износа позволяет значительно продлить 
срок службы оборудования и снизить затраты на его 
ремонт и замену); уменьшение затрат на техничес-
кое обслуживание (полимерные покрытия снижают 
потребность в частом техническом обслуживании 
и ремонте оборудования); повышение эффектив-
ности добычи и транспортировки нефти (снижение 
трения, предотвращение отложений (АСПО, неор-
ганических солеотложений) и улучшение теплоизо-
ляции позволяют повысить эффективность работы 
системы); снижение рисков аварий (защита от кор-
розии и износа помогает предотвратить аварии, 
связанные с разрушением оборудования); экономия 
финансовых ресурсов (за счет увеличения срока 
службы оборудования и уменьшения затрат на его 
обслуживание и ремонт); сокращение воздействия на 
окружающую среду (снижение количества выбросов 
и утечек благодаря защите от коррозии и поврежде-
ний оборудования) [36; 37].

Классификация покрытий, применяемых для 
защиты внутренней поверхности НКТ, представлена 
на рис. 4. 

Существуют различные способы нанесения вну-
тренних полимерных покрытий, но наиболее рас-
пространенными являются безвоздушное напыление 
и электростатическое нанесение. Первый из них пред-
ставляет собой процесс нанесения жидких покры-
тий на поверхность без использования воздушного 
потока. Вместо этого применяется высокое давление, 
которое заставляет материал распыляться мелкими 
каплями и равномерно покрывать поверхность. Этот 
метод обеспечивает более высокую эффективность 
и качество нанесения по сравнению с классическим 
воздушным нанесением и дает возможность полу-
чения высоковязких покрытий со 100 %-ным сухим 
остатком. Второй способ заключается в нанесении 
слоя порошкового полимера на поверхность изделия 
с использованием электростатического поля. В этом 
процессе полимерные частицы заряжаются и притя-
гиваются к поверхности изделия со сбалансирован-
ным электрическим зарядом, образуя равномерное 
и прочное покрытие [38].

Сначала эффективность внедрения внутренних 
покрытий вызывала сомнения, поскольку в качестве 

Рис. 3. Образование язвы по механизму углекислотной  
коррозии в силикатно-эмалевом покрытии

Fig. 3. Formation of pitting corrosion through the mechanism  
of carbon dioxide corrosion in a silicate-enamel coating
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покрытия применялись эпоксидные смолы холодного 
отверждения, созданные на основе «Бисфенол А» 
и эпоксиноволачной смолы в соотношении ~2:1 
(рис. 5). Наполнителями и пигментами в боль-
шинст ве случаев служили микробарит (BaSO4 ), 

Рис. 5. Структура типичного жидкого нетермоотверждаемого 
внутреннего эпоксидного покрытия нефтепроводной трубы

Fig. 5. Structure of a typical liquid non-thermosetting internal 
epoxy coating for an oil pipeline

Рис. 6. Разрушение жидких нетермоотверждаемых внутренних эпоксидных покрытий, эксплуатировавшихся  
в составе нефтесборного коллектора  426×8 мм Мамонтовского месторождения (а)  

и добывающей скважины НКТ  73×5,5 мм Крапивинского месторождения (б)

Fig. 6. Degradation of liquid non-thermosetting internal epoxy coatings used in  426×8 mm oil collection manifold  
at the Mamontovskoe field (а) and  73×5.5 mm production tubing at the Krapivinskoe field (б)

Рис. 4. Классификация полимерных покрытий, 
применяющихся для защиты внутренней поверхности НКТ

Fig. 4. Classification of polymer coatings used to protect  
the inner surface of tubing
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аэросил – пирогенный диоксид кремния (SiO2 ), диок-
сид титана (TiO2 ), тальк (Mg3Si4O10(OH)2 ), концент-
рации которых могут варьироваться в зависимости 
от рецептур, но общий коэффициент наполнения не 
превышает 50 %. Такие покрытия имеют невысокую 
(как правило, менее 60 °С) температуру стеклования, 
обладают ограниченной химической стойкостью 
и температурой эксплуатации. Их наносят с помощью 
аппаратов раздельного безвоздушного нанесения. 

Разрушение труб с описанным выше типом 
покрытий (рис. 6), на основании более 40 экспертиз-
ных исследований, проведенных под руководством 
автора, свидетельствует о низких барьерных свой-
ствах покрытий. Наработки до появления вздутий 
и отслоений, как правило, не превышают 2–3 лет для 
промысловых трубопроводов, а применение покры-
тий для защиты НКТ возможно только при невы-
соких (до 40 °С) температурах и осложнении лишь 
АСПО – и даже в таких условиях наработки редко 
превышают 1 год. 

Жидкое термоотверждаемое эпоксиноволачное 
покрытие (его структура показана на рис. 7) отли-
чается концентрацией новолачной смолы (соотно-
шение эпоксиноволачной смолы и смолы на основе 
«Бисфенола А» составляет ≥1:1), а также наличием 
в составе реактивного разбавителя, который сни-
жает вязкость эпоксидных композиций, облегчая их 
переработку, при этом участвуя в реакции отверж-
дения и становясь частью полимерной матрицы. 
Технология нанесения аналогична неотверждаемым 
жидким эпоксидным покрытиям, за исключением 

необходимости изотермической выдержки при тем-
пературе 180–200 °С не менее 20 мин. 

Данный тип покрытия является наиболее распро-
страненным для защиты НКТ, поскольку обеспечи-
вает требуемые свойства при относительно неболь-
ших толщинах (~150 мкм), позволяет формировать 
двухслойные покрытия, для которых возможны 
операции оптимизации рецептур на небольших 
производственных площадках. Объем применения 
данных типов покрытий в отрасли можно оценить 
в 85–90 %.

Рис. 7. Структура типичного жидкого термоотверждаемого 
внутреннего эпоксидного покрытия нефтепроводной трубы

Fig. 7. Structure of a typical liquid thermosetting internal 
epoxy coating for an oil pipeline

Рис. 8. Структура типичного двухслойного порошкового покрытия с эпоксифенольным праймером

Fig. 8. Structure of a typical two-layer powder coating with an epoxy-phenolic primer
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В последние три года все большее внедрение 
находят двухслойные порошковые покрытия, состо-
ящие из слоя праймера толщиной 5–40 мкм и слоя 
толщиной ≥350 мкм, сформированного из порошко-
вого композиционного материала (рис. 8). Праймер 
представляет собой лакокрасочный материал, состоя-
щий из смеси высокомолекулярной эпоксидной 
и фенолформальдегидной смол, бутилцеллозольва, 
толуола и, в большинстве случаев, железнооксид-
ного пигмента (который активно вступает в реакцию 
с сероводородом в процессе эксплуатации или испы-
таний). Порошковое покрытие наносится электро-
статическим методом на подогретую до температуры 
160–200 °С поверхность. Его состав представлен 
высокомолекулярной эпоксидной смолой и боль-
шим (до 70 %) количеством наполнителей (при этом 
состав наполнителей аналогичен описанным выше). 
Данная технология более технологична, так как при 
нанесении отсутствует испарение растворителей, 
и в большинстве стран является единственно допу-
стимой, поскольку наносит значительно меньший 
вред работникам производств. 

Сочетание высоких барьерных свойств, низкой, по 
сравнению с другими способами защиты, стоимости, 
высокой технологичности и ремонтопригодности, 
возможность применения многофункциональных 
покрытий делают данную технологию безусловным 
лидером. Объем производства НКТ с внутренними 
функциональными покрытиями к концу 2024 г. пре-
вышает 100 тыс. т (из расчета массы НКТ  73×5,5 
мм) и продолжает расти на 8–12 % в год. 

Относительно новым технологическим реше-
нием является использование дуплексных покрытий, 
в которых первый слой представлен термодиффузи-
онным цинком (ТДЦ) с образованием интерметал-

лидов Fe–Zn, а последующие – полимером (может 
быть один или несколько полимерных слоев) [39]. 
Такие покрытия обладают большей коррозион-
ной стойкостью в сероводородсодержащих средах, 
что демонстрирует опыт с экспозицией в лабора-
торном автоклаве в течение 2352 ч (стандартное 
время испытания по ГОСТ 58346-2019 составляет 
240 ч). Суть эксперимента заключалась в выдерж ке 
образцов с двумя типами покрытий в автоклаве 
с пар циальным давлением газов (H2S – 1 МПа, N2 – 
9 МПа) и температурой 80 °С. На трубе без слоя ТДЦ 
наблюдалось появление сульфида железа на границе 
металл–покрытие, на трубе с дуплексным покры-
тием продукты коррозии отсутствовали (рис. 9). 
Следует отметить, что автоклавные методы, кото-
рые легли в основу вышеописанного эксперимента 
и ГОСТ 58346-2019, базируют ся на работах [40; 41]. 
Повсеместное внедрение автоклавных методов 
контроля привело к существенной наработке труб 
с внутренними покрытиями (ВП) – точные статисти-
ческие данные в открытом доступе не публикуются, 
но по данным, доступным автору, средняя наработка 
выросла с 418 до 786 сут. Еще одним плюсом при-
менения НКТ с дуплексными покрытиями является 
частичная защита от коррозии наружной поверх-
ности. Основной минус, ограничивающий повсе-
местное внедрение данной технологии, – высокая 
стоимость по сравнению с трубой с аналогичным 
полимерным покрытием. 

Трендом развития использования НКТ с внутрен-
ним покрытием является создание многофункцио-
нальных покрытий, сочетающих в себе антикоррози-
онные и противоабразивные свойства, способность 
противостоять отложению АСПО и неорганических 
солей [42–45]. До недавнего времени активное 
совершенствование рецептур покрытий и техноло-
гий их нанесения (например, внедрение нетепловой 
СВЧ-обработки [46]) ограничивалось отсутствием 
лабораторных методов испытаний. Выводы о при-
менимости каждого покрытия делались посредством 
опытно-промысловых испытаний (ОПИ), продолжи-
тельность которых, как правило, составляет 1 год. 

Для решения задачи моделирования процесса 
выпадения АСПО в стендовых условиях под руко-
водством автора были разработаны и изготовлены 
два циркуляционных стенда [47; 48]. В качестве 
испытательной среды используется нефтяная эмуль-
сия, отобранная со скважин, осложненных АСПО, 
дополнительно обогащенная отложениями, получен-
ными в процессе очистки. Конструкция обоих стен-
дов позволяет варьировать состав испытательной 
среды, скорость потока, температуру среды и наруж-
ной поверхности образца (за счет разницы темпера-
тур на внутренней поверхности серийных НКТ, при-
меняемых в качестве образцов, формируется слой 

Рис. 9. Состояние поверхности «металл–интерметаллидный 
слой (Fe–Zn)» после автоклавного теста в течение 2352 ч

Fig. 9. Surface condition of the metal–intermetallic layer (Fe–Zn) 
after an autoclave test for 2352 h
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отложений). Возможности стенда перекрывают все 
виды скважин, от малодебитных до высокодебитных, 
с различными температурными режимами добычи и 
выпадения АСПО. 

В ходе исследований установлено, что такие 
свойст ва поверхностей, как шероховатость, адгезия 
парафина к сухой поверхности, угол смачивания сухой 
поверхности дистиллированной водой, не позволяют 
достоверно оценить способность поверхности про-
тивостоять отложению АСПО. Лабораторный метод 
определения краевого угла смачивания по растека-
нию капли нефти в воде на поверхности покрытия 
показывает наибольшую сходимость с результатами 
стендовых испытаний [49]. Наилучшие результаты 
защиты от АСПО демонстрируют гидрофильные 
поверхности, которые плохо сопротивляются корро-
зионным воздействиям, по этой причине необходимо 
использовать либо многофункциональные покрытия, 
либо двухслойные системы. 

Эксперимент позволил установить зависимость 
количества отложившихся АСПО от скорости 
потока (числа Рейнольдса), а также сделать ранжи-
рование покрытий по способности противостоять 
АСПО: силикатно-эмалевое покрытие → полимер-
ные покры  тия → стальной образец без покрытия 
(рис. 10). Полученные результаты коррелируют с дан-
ными ОПИ и эксплуатации данных типов покрытий 
на различных месторождениях.

Еще одной важной вехой в расширении области 
внедрения фунциональных полимерных покрытий 
являлась разработка стенда (патент № RU2825169C1) 
и методики оценки эффективности покрытий проти-
востоять образованию неорганических солей [50]. 
Задачей стендовых испытаний было выявить покры-
тие, которое наиболее устойчиво к солеотложению 
в условиях нефтедобывающих скважин. Критерием 

оценки стойкости покрытий к процессам солеотло-
жения является масса неорганических солей, обра-
зованных на внешних поверхностях цилиндрических 
образцов, а также толщина образованного слоя неор-
ганических солей. 

Результаты стендовых испытаний покрытий на 
стойкость к солеотложениям гипсового (CaSO4 ) 
типа с примесями галита (NaCl) были опубликованы 
в работе [51]. Выявлено, что ни одна из испытанных 
марок защитных покрытий не способна полностью 
предотвратить процесс образования гипсовых соле-
отложений с примесями галита на своей поверх-
ности. Также в работе [51] был сделан вывод о том, 
что адгезионная прочность «солеотложение–покры-
тие» не оказывает решающего значения на антисо-
левые свойства защитного покрытия. Было показано, 
что солеотложения способны формироваться даже 
на поверхностях, с которыми адгезионная проч-
ность взаимодействия минимальна. Солеотложения 
способны формировать цельные структуры, практи-
чески не взаимодействуя при этом с поверхностью. 
Результаты стендовых испытаний [51] были сопо-
ставлены в работе [52] со значениями параметра 
шероховатости испытанных защитных покрытий для 
оценки влияния шероховатости покрытий на образо-
вание солеотложений на их поверхности. Выявлена 
некоторая корреляция между показателем шерохо-
ватости покрытия и массой образовавшегося на нем 
слоя солеотложения. На стальном образце с наиболь-
шей шероховатостью наблюдался максимальный 
прирост массы слоя солеотложений, сформирован-
ного в ходе проведения динамических испытаний. 
При этом зависимость между показателем шерохо-
ватости и массой слоя солеотложений не является 
строго линейной [52].

Ввиду того, что в результате исследования [51], 
так же как и в работе [53], были сделаны выводы 
о том, что ни одно из изученных покрытий не спо-
собно полностью предотвратить солеобразование 
на своей поверхности, дальнейшие исследования 
были направлены на оценку комплексного примене-
ния покрытий с другими методами профилактики. 
В работе [54] были проведены лабораторные стендо-
вые динамические испытания для оценки возможно-
сти комплексного использования внутренних защит-
ных покрытий НКТ и ингибиторов солеотложения. 
Выявлено, что эффект от такого комплексного при-
менения может проявляться следующим образом:

– на покрытиях образуется меньшее количество 
центров кристаллизации неорганических солеотло-
жений по сравнению со стальной поверхностью;

– в процессе испытаний (дозировка ингибито-
ров солеотложения – 200 г/м3) происходит срыв 
образую щихся солеотложений с образцов защитных 
покрытий [54].

Рис. 10. Зависимость массы выпадения АСПО от скорости 
потока нефтяной среды на различных поверхностях

1 – ГИОТЭК 110М, 2 – MPLAG17,  
3 – силикатно-эмалевое MK-5, 4 – без покрытия

Fig. 10. Dependence of asphaltene-resin-paraffin deposit mass  
on the flow rate of the oil medium on various surfaces

1 – GIOTEK 110М, 2 – MPLAG17,  
3 – silicate enamel MK-5, 4 – uncoated
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Покрытие корпусов ПЭД и ЭЦНПокрытие корпусов ПЭД и ЭЦН
Для уменьшения коррозионного воздействия 

и увеличения ресурса погружных электродвигателей 
(ПЭД) и электроцентробежных насосов (ЭЦН) (далее 
речь будет идти только по ПЭД, но подразумевается, 
что все выводы к корпусам ЭЦН также применимы) 
используются различные способы защиты от корро-
зии. Для корпусов ПЭД наиболее простым и эконо-
мичным способом увеличения их ресурса при сниже-
нии воздействия агрессивных факторов в промысло-
вых условиях является применение металлизацион-
ных покрытий, для нанесения которых наибольшее 
распространение получили методы электродуговой 
металлизация (ЭДМ) и высокоскоростного газопла-
менного напыления (ВСГПН) [55–60]. 

Под руководством автора был проведен анализ 
причин разрушения корпусов установок ЭЦН и ПЭД, 
эксплуатировавшихся в 4-х нефтедобывающих регио-
нах с различными видами осложнений. В результате 
установлено, что коррозия корпуса ПЭД является 
самой распространенной причиной отказа [61–63]. 
Исследование корпусов ПЭД с металлизационным 
покрытием, нанесенным по технологиям, внедрен-
ным на трубных базах, после эксплуатации позво-

лило выделить основные причины разрушения: меха-
нические повреждения, абразивный износ покрытия, 
его низкие барьерные свойства, несовершенства 
технологии нанесения покрытия (рис. 11). Также 
выявлены случаи, когда одновременно присутствует 
несколько негативных факторов, и выявить домини-
рующий механизм разрушения невозможно. Часто 
негативные факторы приводят к синергетическому 
эффекту – например, одновременное присутствие 
коррозионно-активной среды и абразивных частиц 
обуславливает коррозионно-эрозионный износ, ско-
рость которого в разы выше коррозионного или эро-
зионного разрушения [61].

Задача, которую необходимо было решить для 
обеспечения должной эксплуатационной надежности 
корпусов ПЭД, заключалась в разработке методик, 
имитирующих воздействие основных осложняю-
щих факторов, и проведении лабораторных испыта-
ний различных типов металлизационных покрытий. 
Полученные результаты, обобщенные в [61], свиде-
тельствуют о возможности корректного моделирова-
ния разрушающего воздействия основных осложня-
ющих факторов на основе проведения автоклавных 
испытаний в H2S- и CO2-содержащих средах [64; 65]. 
Для определения стойкости металлизационного 

Рис. 11. Внешний вид корпуса ПЭД с отслоениями и вздутиями металлизационного покрытия (а);  
разрушение в виде вздутия покрытия (б); образование продуктов коррозии в месте локального повреждения покрытия (в)

Fig. 11. External view of the SEM housing with peeling and blistering of the metallization coating (а);  
destruction in the form of swelling of the coating (б); formation of corrosion products at the site of local damage to the coating (в)
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покрытия к коррозионному воздействию среды тре-
буется его выдержка в автоклаве в течение 240 ч. 
Как правило, в испытаниях используется совмест-
ное воздействие агрессивных газов (СО2 , H2S). Для 
выявления степени коррозионного воздействия ком-
понентов системы возможно проведение испытаний 
в средах, насыщенных только углекислым газом или 
сероводородом. Для исключения декомпрессионного 
воздействия сброс давления должен осуществляться 
не менее 10 мин [64]. 

Базовым методом нанесения была выбрана элек-
тродуговая металлизация благодаря высокой произ-
водительности процесса и мобильности оборудова-
ния. Были нанесены ЭДМ-покрытия из нержавеющих 
материалов на основе железа и никеля с целевой тол-
щиной 350–500 мкм. Химический состав металли-
зационных покрытий включал различные элементы 
в определенных соотношениях, мас. %:

– Cr ~ 6,6÷14,5; Ni ~ 4,4÷8,4; Mo ~ 2,5; Si ~ 2,0÷3,7; 
Fe – основа;

– Cr ~ 13,0÷16,0; Ni ~ 7,3÷9,8; Mo ~ 3,5; Si ~ 2,9÷3,7; 
Al ~ 1,0; Fe – основа;

– Cr ~ 17,7÷18,6; Ni ~ 8,5÷8,9; Ti ~ 0,6; Si ~ 0,5÷0,7; 
Fe – основа.

Физико-механические свойства ЭДМ-покрытий 
находятся на низком уровне вследствие значительной 
пористости и оксидных прослоек между частицами. 
Металлизационные покрытия в чистом виде (без 
дополнительной пропитки или внешнего полимер-
ного слоя) с применением проволок на основе железа 
(рис. 12, а) оказались не стойкими к коррозионным 
средам. При использовании проволоки на основе 
никеля (рис. 12, б) наблюдалась стойкость в кислой 
среде при недостаточной стойкости к средам, насы-
щенным CO2 и H2S, что говорит о неспособности 
обеспечить длительный защитный эффект. С целью 
снижения окисления частиц в процессе распыле-
ния была применена защитная атмосфера аргона 
(рис. 12, в и г). Получено повышение физико-меха-
нических свойств на 55 % по сравнению с аналогич-
ной технологией и материалами, наносившимися на 
воздухе, при этом коррозионная стойкость осталась 
на неудовлетворительном уровне [66].

С целью герметизации пор покрытия используют 
пропиточные составы [67; 68]. В ходе исследования 
были применены пропиточные материалы на поли-
мерной основе (эпоксидно-фенольная, акриловая, 
политетрафторэтиленовая) толщиной 70–150 мкм. 
Нанесение пропиточных составов показало повы-
шение коррозионной стойкости относительно метал-
лизационного слоя, однако на покрытии на основе 
железа даже небольшие повреждения пропитки 
приводят к его быстрому разрушению. Таким обра-
зом, использование покрытий из проволок на основе 
железа с пропиткой нецелесообразно.

Для повышения температуры факела распыления 
и тем самым большего расплавления частиц приме-
няют активированную дуговую металлизацию (АДМ) 
в пропановоздушной среде [69]. Использование 
технологии АДМ с проволокой на железной основе 
показало улучшение физико-механических свойств 
покрытия (рис. 12, д). Однако в связи с горением про-
пановоздушной смеси в процессе нанесения в метал-
лизационном слое также присутствуют оксидные 
прослойки, не стойкие к коррозионному воздейст-
вию агрессивной среды. Таким образом, применение 
технологии АДМ на проволоке с основой железа 
в чистом виде не рекомендуется. Нанесение про-
питки на основе эпоксиноволачных смол позволило 
ограничить доступ коррозионной среды к материалу 
металлизационного слоя и тем самым предотвратить 
его коррозионное разрушение. Однако в области 
искусственного дефекта «царапина» слоя пропитки 
наблюдаются разрушение металлизационного слоя 
и образование продуктов коррозии на материале 
подложки. 

Методом высокоскоростного газопламенного 
на  несения (ВСГПН) были нанесены порошковые 
самофлюсую щиеся материалы на никелевой основе 
(рис. 12, е) и на основе карбидов вольфрама в кобаль-
товой матрице (рис. 12, ж) толщиной 300–350 мкм. 
Покрытия показали высокие физико-механические 
свойства с достаточной стойкостью в коррозионных 
средах. Слой ВСГПН-покрытия – более плотный, 
с меньшим количеством оксидных пленок между 
частицами, что достигается за счет большей скоро-
сти частиц и меньшего времени пребывания частиц 
в газовой окислительной среде, чем при нанесе-
нии ЭДМ. Применение порошковых материалов 
на основе карбидов вольфрама показало высокие 
физико-механические свойства покрытия (твердость, 
износостойкость), но при этом наблюдалась его высо-
кая пористость, по которой распространяется агрес-
сивная среда, что приводит к разрушению металла 
подложки.

На основании проведенных исследований прием -
лемые результаты получены при следующих 
условиях:

– металлизационный слой с проволокой на основе 
никеля с содержанием хрома ~18 %, молибдена 
~13 %, нанесенный методом ЭДМ с последующей 
пропиткой эпоксиноволачным составом толщиной 
70–150 мкм;

– металлизационный слой с порошковым само-
флюсующимся материалом на основе никеля с содер-
жанием хрома ~16 %, нанесенный методом ВСГПН.

Стоит отметить, что при равных исследованных 
свойствах себестоимость покрытия, нанесенного 
методом ВСГПН, ниже.

Известия вузов. Порошковая металлургия и функциональные покрытия. 2025;19(1):58–74 
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Рис. 12. Микроструктуры различных покрытий
а – ЭДМ, проволока на основе железа; б – ЭДМ, проволока на основе никеля;  

в – ЭДМ в среде аргона, проволока на основе железа; г – ЭДМ в среде аргона, проволока на основе никеля;  
д – АДМ, проволока на основе железа; е – ВСГПН, самофлюсующийся порошок на основе никеля;  

ж – ВСГПН, порошок на основе карбида вольфрама в кобальтовой матрице;  
з – ЭДМ, проволока на основе никеля с пропиткой на основе эпоксиноволачной смолы

Fig. 12. Microstructure of the coating
a – EDM, iron-based wire; б – EDM, nickel-based wire; в – EDM in an argon environment, iron-based wire; 

г – EDM in an argon environment, nickel-based wire; д – ADM, iron-based wire; е – VSGPN, self-fluxing nickel-based powder;  
ж – VSGPN, tungsten carbide powder in a cobalt matrix; з – EDM, nickel-based wire impregnated with epoxy-novolac resin

Powder Metallurgy аnd Functional Coatings. 2025;19(1):58–74 
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ЗаключениеЗаключение
Внедрение антикоррозионных покрытий для 

защиты погружного оборудования, применяемого 
при добыче нефти, в первую очередь внутренней 
поверхности НКТ, началось в конце 1990-х годов 
с полимерных покрытий. Увеличение ресурса сопро-
вождалось изменением состава покрытий (пере-
ход от эпоксидных смол на основе «Бисфенол А» 
к эпоксиноволачным смолам) и методов их нанесе-
ния. Следствием изменения состава стало появле-
ние термического отверждения при температурах 
170–200 °С. Дальнейшим этапом развития являлось 
создание двухслойных систем, сочетающих высокие 
барьерные свойства и способность противостоять 
отложению АСПО и неорганических солей. В настоя-
щее время перед разработчиками лакокрасочных 
материалов (ЛКМ) стоит задача создания многофунк-
циональных однослойных покрытий, сочетающих 
эти защитные свойства.

Параллельно совершенствовались состав и струк-
тура металлизационных покрытий. Классические 
покрытия, наносимые методом ЭДМ на основе 
железа (с учетом общей пористости до 10 % и нали-
чия оксидных пленок по границам спекания), не 
обеспечивали барьерной защиты, что, в свою оче-
редь, приводило к образованию продуктов коррозии 
на границе металл–покрытие и последующему быс-
трому разрушению. Существует два параллельных 
пути повышения эксплуатационной надежности 
таких покрытий: создание высокотемпературной 
полимерной пропитки для устранения пористости 
верхних слоев и внедрение технологии ВСГПН, 
обеспечивающей получение беспористых высоко-
легированных коррозионно-стойких покрытий. На 
сегодняшний день получены научные основы по 
применению данных методов, однако предстоит 
их внедрение на производственных площадках, а 
также работы по импорто замещению зарубежных 
компонентов. 
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