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Аннотация. В работе рассматривается возможность изучения тонкой струк-
туры образцов из ниобиевого сплава 5 ВМЦ (марка 5В2МЦ-2), прошедших внутрен-
нее азотирование методом рентгеноструктурного анализа. Показан расчет плотнос-
ти дислокаций, представляющий один из параметров тонкой структуры с помощью
различных методик. Рассмотрено его влияние на возможные режимы внутреннего
азотирования.
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Введение

Создание перспективных конструкцион-
ных жаропрочных сплавов, обладающих дос-
таточным запасом пластичности, является
одной из важнейших инновационных задач ма-
териаловедения.

Известно, что ниобий по комплексу важ-
нейших физико-химических, механических и
технологических свойств является наиболее
перспективным и ценным материалом для ис-

пользования в атомной энергетике, ракетной
и авиационной технике [5; 7].

Наиболее перспективным способом уп-
рочнения ниобиевых сплавов является введе-
ние высокостабильных фаз внедрения нитри-
дов, оксидов, карбидов, инертных относитель-
но матрицы [2; 3].

В задачах практического использова-
ния азотированных сплавов принципиальным
является вопрос о термической стабильно-
сти структуры. Так, упрочнение жаропроч-
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ных ниобиевых сплавов может быть связа-
но с использованием особенностей ультра-
мелкозернистой структуры с ультрадиспер-
сными нитридами (реализация дислокацион-
ной ячеисто-нитридной структуры, в кото-
рой растворимость азота превышает равно-
весное значение). Выделение избыточной
фазы при таком дисперсном упрочнении бу-
дет происходить не сразу, а в процессе до-
полнительных вакуумных отжигов, благода-
ря чему удается избежать охрупчивания
металла из-за возникновения слоя поверх-
ностных нитридов.

При деформации некоторых металлов
и сплавов (в основном твердых растворов)
может происходить принципиальная пере-
стройка их тонкой структуры, связанная с
образованием ячеек. Под параметрами тон-
кой структурой металла [6; 8] обычно пони-
мают размер блоков (областей когерентно-
го рассеяния рентгеновских лучей), уровень
внутренних искажений в кристаллах и плот-
ность линейных дефектов, таких как плот-
ность дислокаций.

Известно, что азот является наиболее
эффективным упрочнителем ниобиевых спла-
вов. Нитриды в качестве упрочняющей фазы
в ниобии и некоторых других тугоплавких ме-
таллах обладают некоторыми преимущества-
ми перед карбидами: они термодинамически
более стабильные соединения, имеющие от-
носительно узкие области гомогенности и низ-
кий уровень растворимости. Эти качества
нитридов позволяют вводить в сплавы боль-
шие объемные содержания упрочняющей
фазы и сохранять ее дисперсность в процес-
се длительной службы сплава при высоких
температурах [2].

Фазы внедрения (оксиды, карбиды, нит-
риды) способствуют повышению сопротивле-
ния ползучести и длительной прочности, яв-
ляясь преградами на пути движения дислока-
ций, а также препятствуют рекристаллизации
при высоких температурах, блокируя грани-
цы зерен.

При этом дисперсность выделяющихся
нитридов не зависит от глубины внутреннего
азотирования, а их размер имеет исключи-
тельно высокую дисперсность (радиус не
превышает 4–10 нм). Термическая стабиль-

ность нитридов при этом может достигать
1 600 °С [2; 3].

Также благодаря стабилизирующему
действию нитридов возможно повышение
жаропрочности тугоплавких металлов. Об-
разовавшееся покрытие при азотировании
препятствует движению и выходу дислока-
ций на поверхность. При азотировании нио-
биевых сплавов температура начала рекри-
сталлизации может повышаться на
350 °С [2]. Жаропрочность может значи-
тельно повыситься с увеличением концент-
рации легирующих элементов. Таким обра-
зом зона внутреннего азотирования будет
полностью определяться созданием диффу-
зионного слоя, который будет определяться
выбранным режимом химико-термической
обработки [4].

Исследование образцов

Для исследования были выбраны образ-
цы, изготовленные из ниобиевого сплавов 5
ВМЦ (марки 5В2МЦ-2 согласно ГОСТ 26468-
85 Сплавы деформируемые на основе ниобия.
Марки) со следующим химическим составом:
мас. %: 4,5...5,6 W; 1,7...2,3 Мо; 0,7...1,15Zr;
0,02 С.

Данный сплав относится к низколегиро-
ванным жаропрочным сплавам ниобия с твер-
дорастворным упрочнением и обладает вы-
сокими показателями жаропрочности и низ-
котемпературной пластичности.

Исследуемые образцы прошли внутрен-
нее азотирование по следующим режимам:
образец № 1 550 °С – 10 ч + вакуумный от-
жиг 1200° – 1,5 ч; № 2 800 °С – 10 ч + вакуу-
ный отжиг 1000° – 1,5 ч, 1200° – 1 ч, а также
исходный образец № 3 – ниобиевый сплав
5 ВМЦ без азотирования.

Рентгеноструктурный анализ проводился
на рентгеновском дифрактометре ДРОН-3М в
медном и железном излучении (см. рис. 1–8).

По данным дифрактограмм, используя
различные методики расчета [1; 3; 6], были
получены значения плотности дислокаций.

Проведенный расчет показал, что полу-
ченные результаты имеют приблизительно
равные значения в размерах степенного по-
казателя (см. таблицу).
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Рис. 1. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ,
после азотирования 800 °C – 10 ч и отжигов 1,5 ч – 1000 °С и 1 ч – 1200 °С. Линия (110)

 

Рис. 2. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ в исходном состоянии.
Линия (110)
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Рис. 3. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ,
после насыщения азотом 800° – 10 ч и отжигов 1,5 ч – 1000 °С и 1 ч – 1200 °С. Линия (211)

Рис. 4. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ в исходном состоянии.
Линия (211)
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Рис. 5. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ, после насыщения азотом
550° – 8 ч и отжигов 1 ч – 1000 °С и 1,5 ч – 1200 °С. Линия (311). Линия (211)

 

Рис. 6. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ в исходном состоянии.
Линия (211)
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Рис. 7. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ,
после насыщения азотом 550° – 8 ч и отжигов 1 ч – 1000 °С и 1,5 ч – 1200 °С. Линия (311)

 

Рис. 8. Фрагмент дифрактограммы образца из ниобиевого сплава 5 ВМЦ в исходном состоянии.
Линия (311)
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Результаты расчета плотности дислокаций, рассчитанной по различным методикам

Примечание. В таблице представлены средние значения из 3–5 измерений.

Различия в данных иногда могут быть
связаны с влиянием на уширение дифракци-
онных линий некоторой величины микроиска-
жений кристаллической решетки.

По литературным [3] и эксперименталь-
ным данным рентгеноструктурного анализа
была построена диаграмма зависимости зна-
чений плотности дислокаций от режимов на-
сыщения (рис. 9) для ниобиевого сплава 5
ВМЦ, которая позволяет определить возмож-
ные режимы процесса внутреннего азотиро-
вания для данного сплава.

Выводы

1. Выполненные исследования позволяют
рассмотреть возможность упрочнения жаропроч-

ных ниобиевых сплавов, связанные с использо-
ванием особенностей ультрамелкозернистой
структуры с ультрадисперсными нитридами в
рамках реализации дислокационной ячеисто-
нитридной структуры, в которой растворимость
азота может превышать равновесные значения.

2. Полученные экспериментальные ре-
зультаты дают возможность оценить влияние
плотности дислокаций, как одного из парамет-
ра тонкой структуры на возможные режимы
внутреннего азотирования.
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Рис. 9. Зависимость значений плотности дислокаций от режимов внутреннего азотирования.
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Abstract. The paper considers the possibility of studying the fine structure of samples
made of niobium alloy 5 VMC (grade 5B2MC-2), which underwent internal nitriding by X-ray
diffraction analysis.The calculation of the dislocation density, which represents one of the
parameters of the fine structure using various techniques, is shown. Its influence on the possible
modes of internal nitriding is considered.
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