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Н. В. Суходоева1, Е. Н. Федорова1, 2, В. Турк3, Д. Монсо2, Д. Окаб2 

1 Политехнический институт Сибирского федерального университета 
Российская Федерация, 660074, г. Красноярск, ул. Киренского, 26 

2Университет г. Тулузы, Институт Карно СИРИМАТ,  
Национальная высшая школа химии и химической технологии г. Тулузы, BP-44362, 

Франция, 31030, Тулуза, аллея Эмиля Монсо, cedex-4 
3Университет г. Тулузы, Институт Карно СИРИМАТ, Университет Поль Сабатье,  

Франция, 31062, Тулуза, ул. Рут де Нарбонн, 118, cedex 9 

Метод наноиндентирования применен для определения твердости и модуля упругости оксидного слоя, 
формирующегося на поверхности монокристаллического суперсплава на основе никеля при высокотемпера-
турном (1100 °С) изотермическом окислении. Проведены серии испытаний при различной нагрузке на отполи-
рованной поверхности поперечного среза образца после окисления и на поверхности оксидного слоя. Получены 
экспериментальные значения модуля Юнга при индентировании по первому способу EIT = 320 ГПа, при инден-
тировании по второму способу EIT = 256 ГПа. Установлено существование зависимости измеряемых значений 
физико-механических свойств от нагрузки индентирования. Экспериментальные значения модуля Юнга исполь-

зованы при расчете работы адгезии границы раздела металл/оксид.   

Ключевые слова: сплавы на основе никеля, окисление, оксидный слой, наноиндентирование, твердость, модуль 
Юнга, работа адгезии. 
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Nano-indentation test was used to determine the hardness and the Young’s modulus of the thermally grown 
oxide formed during the high temperature (1100 °C) isothermal oxidation of single crystal Ni-based superalloy. 
Multiple nano-indentation tests at different loads were performed on the polished cross-section and on the surface of 

oxide scale. The measured values of Young's modulus were EIT = 320 GPa, and EIT = 256 GPa using the cross-
section indentation and the indentation normal to the surface of oxide scale correspondently. The effect of applied 

load on the measured values was observed. The measured values of Young's modulus were used to determine the 
values of the work of adhesion of metal/oxide interface.  

Keywords: Ni-based superalloys, oxidation, oxide scale, nano-indentation test, hardness, Young’s modulus, work 
of adhesion. 
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В современном авиастроении для защиты поверх-
ностей узлов и деталей из сложнолегированных жа-
ропрочных монокристаллических никелевых сплавов, 
эксплуатируемых в условиях высоких температур  
и агрессивных сред, применяют системы теплозащит-
ных покрытий (ТЗП). В зарубежной литературе ис-
пользуется термин «системы термобарьерных покры-
тий» (Thermal barrier coatings – TBCs). 

При создании эффективной теплозащитной системы 
основной проблемой является нарушение прочности 
адгезии на границе раздела металл/оксид. Сопротивле-
ние окислению сплавов на основе никеля, а также дол-
говечность ТЗП во многом определяются свойствами 
формирующегося при высокотемпературном воздейст-
вии защитного оксидного слоя (Thermally Grown Oxide – 
TGO). Оксидный слой должен иметь достаточную плот-
ность (отсутствие пор, трещин), низкую скорость роста, 
хорошую прочность адгезии с металлическим подслоем 
(NiCoCrAlY, NiPtAl, NiCrAlYTa(Pt)), внешним керами-
ческим слоем (ZrO2–Y2O3), обладать высоким сопротив-
лением термомеханической усталости. В случае дегра-
дации покрытия за счет износа или повреждения необ-
ходимо учитывать поведение при высокотемпературном 
окислении сплава без системы ТЗП.  

Для оценки прочности адгезии границы раздела 
металл/оксид используются различные методы испы-
таний, однако только немногие из них применимы к 
рассматриваемой системе. Методы определения 
прочности адгезии в системе металл/оксид можно 
разделить на три группы. К первой группе относятся 
механические испытания и методы механики разру-
шения: растяжение в камере электронного микроско-
па [1; 2]; трех-, и четырехточечный изгиб образцов  
с надрезами [3; 4]; скретч-тест [5; 6]; специальные 
методы испытаний [7]. Работу [8] можно отнести к 
физическому методу, на поверхность подложки воз-
действуют кратковременным лазерным излучением, 
под действием которого возникает отслоение покры-
тия. Существуют работы, направленные на определе-
ние работы адгезии комбинированными методами, 
совмещающими в себе принципы первой и второй 
группы [9]. Применяются также методы математиче-
ского и физического моделирования с использовани-
ем метода конечных элементов [10] и теории функ-
ционала плотности (Density Functional Theory – DFT) 
[11], которые можно отнести к третьей группе методов.  

Сравнивая и анализируя экспериментальные зна-
чения энергии адгезии, полученные перечисленными 
методами для системы металл/оксид, необходимо от-
метить значительный разброс результатов. В зависи-
мости от условий окисления, особенностей системы, 
методов испытаний и моды нагружения, значения 
варьируются от 10 до 120 Дж/м2 [1–9]. При этом в 
большинстве работ не учитывается многослойная 
структура формирующегося оксидного слоя и изме-
нение физико-механических свойств в тонких плен-
ках по отношению к массивным материалам. Приме-
нение теоретических значений физико-механических 
свойств существенно влияет на значения работы  
адгезии. Так, в работе [12] было показано, что даже 
использование теоретического модуля Юнга из  
различных источников (Е = 350–400 ГПа) для оксид-

ного слоя, представленного преимущественно окси-
дом алюминия, при расчете работы адгезии после 
скретч-испытаний приводит к ошибке 8–10 %. 

Для получения экспериментальных значений фи-
зико-механических свойств наноструктурных мате-
риалов и тонких пленок в настоящее время широко 
используется метод наноиндентирования [13–16]. 
В работе приведены результаты наноиндентирования 
оксидного слоя α-Al2O3 сплава системы FeCrAl после 
изотермического окисления при температурах 1150–
1250 °С. В зависимости от толщины оксидного слоя 
(2–4 мкм), средние значения твердости при инденти-
ровании составляли 11,2–11,7 ГПа, средние значения 
модуля Юнга – 260–370 ГПа. 

В представляемой работе метод наноиндентирования 
применяется для определения физико-механических 
свойств оксидного слоя после высокотемпературного 
изотермического окисления монокристаллического 
сплава на основе никеля. Основной целью данного 
исследования является использование полученных 
экспериментальных значений модуля Юнга для ок-
сидного слоя при расчете прочности адгезии границы 
раздела металл/оксид, определенной методом скретч-
испытаний.   

Материалы и методы. Эксперименты по изотер-
мическому окислению промышленного монокристал-
лического сплава на основе никеля AM1 (7,5Cr–
6,5Co–2,0Mo–5,5W–5,3Al–1,2Ti–8,0Ta) [17] проводи-
лись на отполированных образцах (до 1 мкм) на уста-
новке SETARAMTM TAG 24S, при температуре 1100 °С, 
скорость нагрева и охлаждения 60 °С/мин, время вы-
держки варьировалось в зависимости от цели экспе-
римента. Окисление осуществлялось в атмосфере 
очищенного воздуха, скорость потока – 0,4 л/ч. Под-
робно кинетика изотермического окисления сплава 
АМ1, микроструктура и фазовый состав формирую-
щегося оксидного слоя исследованы в работах [12]. 

Испытания по наноиндентированию проводились 
на приборе Ultra Nano-indentation Tester фирмы CSM 
Instrument. В качестве индентора применялась трех-
гранная алмазная пирамида (индентор Берковича). 
Проводились серии испытаний при различных значе-
ниях максимальной нагрузки Fmax = 10, 30, 50 
и 70 мН. Скорость нагружения и разгрузки составила 
60 мН/мин, время выдержки при максимальной на-
грузке – 30 с. Для каждого значения нагрузки прово-
дилась серия испытаний по 5 отпечатков в каждой 
серии. Коэффициент Пуассона для оксидного слоя, 
который преимущественно представлен оксидом 
алюминия, принимался равным 0,24 [18].  

Исследования физико-механических свойств спла-
ва и оксидного слоя проводились на подготовленных 
поперечных срезах (первый способ) и перпендику-
лярно поверхности оксидного слоя (второй способ). 
Поперечные срезы образцов после окисления были 
приготовлены по стандартной методике. На поверх-
ность оксидного слоя электрохимическим осаждени-
ем наносился защитный слой никеля, далее образец 
разрезался и запрессовывался в эпоксидную смолу. 
Поверхности образцов шлифовались при использова-
нии щадящего режима на бумаге из карбида кремния, 



затем полировались на алмазной пасте до 1 мкм, очи-
щались в ультразвуковой ванне в ацетоне и спирте 
высокой чистоты, высушивались. 

Результаты исследований. Исследования микро-
структуры, химического и фазового состава показали 
[12], что оксидная пленка, формирующаяся после изо-
термического окисления в течение 100 ч при 1100 °С, 
состоит из двух слоев: внутреннего, со стороны ме-
таллической подложки – ориентированные зерна  
α-Al2O3 и наружного – ориентированные зерна шпи-
нели NiAl2O4. Слои разделены между собой дискрет-
ными включениями оксидов тантала и титана. По 
данным термогравиметричего анализа и электронно-
микроскопических исследований, средняя толщина 
оксидного слоя составила 2,4 мкм, толщина слоя ок-
сида алюминия 1,4 мкм. Поперечный срез данного 
образца представлен на рис. 1, а. 

Изображение отпечатков индентора при нагрузке 
30 мН приведены на рис. 1, б, кривые нагружения для 
подложки и оксидного слоя при индентировании дан-
ного образца представлены на рис. 2. Из рис. 1, б вид-
но, что при использовании данной нагрузки наблюда-
ется влияние подложки на значения измеряемых ха-
рактеристик. Было показано, что применение нагруз-
ки 10 мН позволяет существенно уменьшить разброс 

экспериментальных данных, в том числе в связи с 
более точным позиционированием индентора во вре-
мя эксперимента.  

Анализ кривых индентирования (рис. 2) проводил-
ся с использованием метода Оливера и Фарра [19]. 
При увеличении нагрузки установлен эффект умень-
шения значений физико-механических свойств для 
сплава и оксидного слоя. Объяснить данное явление 
можно, во-первых, влиянием свойств подложки на 
измеряемые значения при увеличении размера отпе-
чатка, во-вторых, существованием так называемого 
размерного эффекта, который обусловлен увеличени-
ем доли пластической деформации при увеличении 
нагрузки [15; 20–21]. Экспериментальные значения 
твердости и модуля упругости приведены в таблице.  

При нагрузке 10 мН среднее значение твердости 
оксидного слоя составляет 15,6 ± 0,4 ГПа, среднее 
значение модуля Юнга EIT = 320 ± 15 ГПа.  

Для индентирования поверхности оксидного слоя 
(2-й способ) использовался образец сплава АМ1 после 
окисления 9 ч при 1100 °С, микроструктура форми-
рующейся оксидной пленки отличается от представ-
ленной на рис. 1 только толщинами слоев. Средняя 
толщина оксидного слоя составила 1,3 мкм, толщина 
слоя оксида алюминия – 0,7 мкм. 

Рис. 1. СЭМ-фотографии: а – поперечного среза образца сплава АМ1  
после изотермического окисления (100 ч при 1100 °С);  

б – поперечного среза после индентирования сплава и оксидного слоя при нагрузке 30 мН 

Рис. 2. Кривые нагружения для подложки и оксидного слоя при нагрузке 30 мН,  
полученные при индентировании поперечного среза и поверхности оксидного слоя 



Экспериментальные значения твердости и модуля упругости  

Максимальная нагрузка 
Fmax, мН 

Глубина проникновения 
индентора hc, нм Твердость HIT, ГПа Модуль Юнга EIT,  

ГПа 

Сплав АМ1 

10 227 8,6 ± 0,1 245 ± 9 

30 447 6,9 ± 0,1 188 ± 5 

70 749 5,8 ± 0,1 188 ± 11 

Оксидный слой (1-й способ) 

10 166 15,6 ± 0,4 320 ± 15 

30 317 13,5 ± 0,5 239 ± 13 

Оксидный слой (2-й способ) 

10 214 10,1 ± 0,9  208 ± 17 

30 265 20,2 ± 3,4  256 ± 21 

50 445 12,7 ± 2,2  183 ± 28 

70 540 11,6 ± 1,2  157 ± 8 

Анализируя результаты индентирования по второму 
способу, необходимо учитывать многослойную струк-
туру оксидной пленки. При малых нагрузках (10 мН) 
индентор проникает в верхний слой шпинели NiAl2O4, 
которая имеет меньшие значения физико-механи- 
ческих свойств по сравнению с оксидом алюминия. 
Зная толщину оксидного слоя и глубину проникнове-
ния индентора, можно предположить, что при исполь-
зовании нагрузок 50 и 70 мН существует большая 
вероятность влияния свойств сплава на результаты 
измерений, что подтверждается более низкими значе-
ниями HIT и EIT. В связи c перечисленным выше, для 
второго способа испытаний наиболее оптимально 
использовать нагрузку 30 мН, при которой средние 
значения модуля Юнга составили EIT = 256 ± 21 ГПа и 
твердости HIT = 20,2 ± 3,4 ГПа (см. таблицу).  

Далее экспериментальные значения модуля Юнга 
были использованы в расчетах работы адгезии по мо-
дели Аттара и Джоханнсана [6] при скретч-испытаниях, 
подробное описание условий экспериментов и особен-
ностей модели приведено в работе [12].  

Значения работы адгезии с учетом данных, полу-
ченных методом наноиндентирования поперечного сре-
за (1-й способ), увеличиваются на 19 % по сравнению 
со значениями, вычисленными с учетом теоретиче-
ского модуля Юнга (E = 380 ГПа). При использовании 
экспериментальных значений модуля Юнга для ин-
дентирования поверхности оксидного слоя (2-й способ), 
работа адгезии увеличивается на 47 %.  
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