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Проведено исследование термобарьерного покрытия на основе системы Y–Al–O с использованием
синхротронного излучения. Покрытие было нанесено на образцы из молибдена методом вакуумно-
дугового осаждения с двух однокомпонентных катодов из алюминия и иттрия. При помощи син-
хротронного излучения исследована фазовая стабильность покрытия при нагреве образца до 1500°С
в вакууме. Установлено, что покрытие после осаждения имеет аморфную структуру, при достиже-
нии температуры 1160–1170°С происходит кристаллизация, других фазовых превращений в покры-
тии в процессе нагрева не обнаружено. Определен качественный фазовый состав покрытия, а также
оценены микронапряжения в покрытии, результаты демонстрируют отсутствие микронапряжений
в покрытии. По итогам проведенных исследований разработан принципиально новый способ син-
теза термобарьерных покрытий на основе системы Y–Al–O, при котором полученное покрытие со-
стоит из оксидов YAlO3 (преимущественно), Y2O3 и интерметаллида YAl2.
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ВВЕДЕНИЕ
Для повышения мощности и КПД газотур-

бинных двигателей необходимо повышать темпе-
ратуру газов перед турбиной такого двигателя.
В связи с этим необходимо защищать детали га-
зотурбинных двигателей от воздействия высоких
температур и газового потока. На сегодняшний
день для защиты лопаток газотурбинных двигате-
лей традиционно применяют многослойные по-
крытия, которые состоят из внутреннего слоя на
основе MeCrAlY или системы NiAlPt и внешнего
термобарьерного слоя на основе ZrO2–Y2O3 [1–4].
Использование данных покрытий на лопатках
позволило увеличить срок службы двигателя даже
при температурах, превышающих температуру
плавления суперсплава 1300°С, тем самым повы-
сив эффективность работы двигателя [5–7].

В настоящее время широко используемым ма-
териалом для термобарьерных покрытий являет-
ся диоксид циркония, стабилизированный окси-
дом иттрия (6–8 вес. %), в литературе обозначае-
мый YSZ [8–10]. В работе [12] доказано, что такое

покрытие более устойчиво к коррозии Na2SO4 и
V2O5, чем покрытие, стабилизированное CaO или
MgO. Покрытие типа YSZ обладает одним из са-
мых низких коэффициентов теплопроводности
при сравнении с другими керамическими мате-
риалами (≤2.3 Вт/(м · К) при 1000°C). Также YSZ
имеет высокий температурный коэффициент ли-
нейного расширения по сравнению другими ке-
рамическими материалами (11 × 10–6 К–1), что
способствует снижению напряжений между под-
ложкой и покрытием [9, 10, 12–14].

Однако YSZ не подходит для реактивных и/или
газотурбинных двигателей следующего поколе-
ния, рабочая температура которых выше 1500°C,
по следующим причинам. Во-первых, в YSZ при
температуре ∼1300°C происходят фазовые пре-
вращения и спекание, что ухудшает стойкость
покрытия. Во-вторых, недостаточно низкая теп-
лопроводность для дальнейшего повышения ра-
бочей температуры реактивных и/или газотур-
бинных двигателей [5]. Также эти покрытия обла-
дают высокой концентрацией вакансий ионов
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кислорода, которые при высокой температуре
способствуют переносу кислорода и окислению
связующего покрытия на границе раздела кера-
мика–связующее покрытие, а именно образова-
нию оксидного слоя между термобарьерным и
жаростойким покрытием, что приводит к отслое-
нию термобарьерного покрытия [11].

В связи вышесказанным совершенствование и
поиск новых термобарьерных покрытий для ло-
паток газотурбинных двигателей является акту-
альной задачей. Перспективным кандидатом для
замены покрытия YSZ является система Y–Al–O.
На основе теоретических расчетов авторами [15]
было спрогнозировано, что соединения Y3Аl5О12,
YAlO3 и Y4Al2O9 могут обладать меньшим коэф-
фициентом теплопроводности, чем YSZ. Резуль-
таты расчетов показали, что Y4Al2O9 обладает
меньшим коэффициентом теплопроводности,
чем Y3Аl5О12 и YAlO3, который составляет всего
1.10 Вт/(м · К) [16–18].

Исходя из этого, целью настоящей работы яв-
лялось in situ исследование структурно-фазового
состояния покрытия на основе системы Y–Al–O,
полученного методом вакуумно-дугового осажде-
ния, с использованием рентгеновской дифрак-
ции синхротронного излучения при высоких тем-
пературах.

МЕТОДИКА ИССЛЕДОВАНИЙ
Объектом исследования было выбрано покры-

тие на основе системы Y–Al–O, нанесенное на
молибденовую подложку МЧ (ГОСТ 25442-82)
на модернизированной установке ННВ-6.6-И1.
Подложка из молибдена была выбрана для того,
чтобы при исследовании качественного фазового
состава покрытия рефлексы основы не совпадали
с рефлексами покрытия. Во время напыления ток
на алюминиевом катоде составлял 120 А, ток на
иттриевом катоде составлял 150 A, напряжение
смещения на подложке составляло 200 В. Оса-
ждение покрытия происходило в течение 1 ч.

Фазовый состав и фазовая стабильность по-
крытия при нагреве до 1500°C были исследованы
в Сибирском Центре Синхротронного и Терагер-
цового Излучения в Институте ядерной физики
им. Г.И. Будкера СО РАН, г. Новосибирск. Экс-
перименты выполнены на каналах синхротрон-
ного излучения № 2 и № 6 накопителя электро-
нов ВЭПП-3. Эксперимент по определению
фазового состава покрытий при нормальных
условиях проводили с использованием прецизи-
онного дифрактометра станции “Аномальное
Рассеяние” (канал № 2) в режиме скользящего
падения излучения на образец. Рабочая длина
волны излучения λ = 0.154 нм. Рентгенограммы
исходного образца и образца после нагрева полу-
чены в диапазоне углов 2θ = 20°–80° с шагом ска-

нирования Δ2θ = 0.02° при фиксированном зна-
чении θ = 5°. Высокотемпературное исследова-
ние проведено на станции “Прецизионная
дифрактометрия II”, канал № 6. Нагрев образцов
осуществляли в рентгеновской высокотемпера-
турной камере Anton Paar HTK-2000 со скоростью
15°C/мин. Рентгенограммы регистрировали од-
нокоординатным позиционно-чувствительным
детектором ОД-3М-350 производства ИЯФ СО
РАН в диапазоне углов 2θ = 28°–58° со временем
экспозиции 1 мин. Рабочая длина волны излуче-
ния λ = 0.172 нм.

Схема проведения эксперимента при одновре-
менном осаждении покрытия из двух электроду-
говых испарителей с однокомпонентными като-
дами с вращением рабочего стола вокруг своей оси
при различных скоростях (ω = 0.5–6.0 об./мин)
представлена на рис. 1.

Для проведения качественного рентгенофазо-
вого анализа покрытий после их осаждения об-
разцы были отожжены в вакуумной печи в следу-
ющем режиме: сначала проведен нагрев со скоро-
стью 10°C/мин, затем – выдержка при 800°C
в течение 1 ч. Отжиг образцов необходим для то-
го, чтобы качественно определить фазовый со-
став покрытия, так как после нанесения покры-
тие имеет аморфную структуру.

Оценку размеров области когерентного рассе-
яния (ОКР) и микронапряжений проводили пу-
тем построения диаграммы Вильямсона–Холла,
демонстрирующей зависимость ширин дифрак-
ционных линий от угла дифракции или, что вер-
нее, от вектора рассеяния q = 4πsinθ/λ, где θ –
угол дифракции, λ – длина волны излучения.

Рис. 1. Схема проведения эксперимента при одновре-
менном осаждении покрытия с вращением рабочего
стола на установке ННВ-6.6-И1: 1 – держатель образ-
цов; 2 – плазменный источник с полым катодом; 3 –
алюминиевый катод; 4 – иттриевый катод.
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Диаграмма Вильямсона–Холла представляет со-
бой график в координатах “4sinθ–Bcosθ”, где θ –
угол дифракции, B – ширина дифракционных
линий одной фазы. В этом случае тангенс угла на-
клона графика дает величину микронапряжений,
а отсечка графика на оси ординат обратно про-
порциональна размеру ОКР.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ
Исследование структурно-фазового состояния 

в диапазоне температур 30–1500°С 
в режиме реального времени

На рентгенограмме образца покрытия Y–Al–O
в исходном состоянии присутствует широкий
максимум в области 2θ ~ 35°, свидетельствующий
о наличии аморфной фазы. В процессе нагрева
образца на рентгенограммах никаких изменений,
кроме сдвига рефлексов в область меньших углов
вследствие теплового расширения, не обнаруже-
но вплоть до температуры 1150°C. При температу-
ре ~1160°C–1170°С происходит резкое изменение
фазового состава образца: исчезают рефлексы ис-
ходных кристаллической и аморфной фаз, появ-
ляются рефлексы фазы YAlO3 и оксида иттрия
Y2O3. На рис. 2 показан набор рентгенограмм при
различных температурах в традиционном пред-
ставлении “угол дифракции–интенсивность”, а
на рис. 3 – в представлении проекции интенсив-
ности на плоскость “угол дифракции–температу-
ра”. Результаты съемки показывают, что непо-
средственно после нанесения материал покрытия
имеет аморфную структуру, которая приобретает
кристаллическое строение после отжига при тем-
пературе 800°С в течение 1 ч в вакууме или при
нагреве образца до температуры 1500°С, без вы-
держки, при достижении температуры 1160°С
происходит формирование кристаллической фазы.

Образец покрытия Y–Al–O, подвергнутого
предварительной термообработке при температу-
ре 800°C и исследованный на дифрактометре вы-
сокого разрешения станции “Аномальное Рассе-
яние” (канал № 2), состоит преимущественно из
целевого соединения YAlO3 с включением оксида
иттрия Y2O3 и интерметаллида Al2Y. Рефлексы по-
лученных фаз, измеренные методом дифракции,
оказались достаточно узкими, поэтому можно
утверждать, что размеры ОКР этих фаз D ~ 100 нм
и более (рис. 4).

Оценка микронапряжений в покрытии Y–Al–O/Mo

Оценивать микронапряжения или другие струк-
турные параметры материалов возможно лишь
тогда, когда достоверно известен фазовый состав
и отсутствует значительное перекрывание ре-
флексов различных фаз. В системе Y–Al–O фазо-
вый состав покрытия определен однозначно (рис. 5).

Рис. 2. Рентгенограммы образца Y–Al–O при темпе-
ратурах 30 (1); 300 (2); 550°C в начале выдержки (3);
550°C в конце выдержки (4); 900 (5); 1500°C (6).
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Рис. 3. Рентгенограмма образца Y–Al–O в представ-
лении проекции интенсивность на плоскость “угол
дифракции–температура”.
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Рис. 4. Фазовый состав покрытия Y–Al–O по данным
рентгеновской дифракции.
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Для простых оценок размеров ОКР и микро-
напряжений в многофазной системе с хорошо
определяемыми рефлексами достаточно метода,
основанного на зависимости ширин дифракци-
онных линий от угла дифракции или, что вернее,
от вектора рассеяния. На рис. 6 представлена диа-
грамма Вильямсона–Холла для фазы YAlO3 в об-
разце покрытия Y–Al–O/Mo. Эта фаза имеет
ромбическую симметрию, имеется возможность
для анализа структуры параметров выбирать оди-
ночные рефлексы, которые не перекрываются ре-
флексами других фаз, имеют достаточную интен-
сивность. Указанным требованиям удовлетворя-
ют рефлексы с индексами 111, 200, 121, 002, 220 и
022. Из рис. 6 видно, что в пределах оцениваемых
погрешностей график Вильямсона–Холла для

этих рефлексов имеет нулевой наклон с отсечкой
на оси ординат в области 0.002. Отсюда можно за-
ключить, что размеры ОКР фазы YAlO3 имеют
среднее значение ~50 нм, а величина микрона-
пряжений в этой фазе близка к нулю.

Образец Y–Al–O/Mo был прогрет в высоко-
температурной вакуумной рентгеновской камере
до температуры 1500°C. В результате прогрева
был получен фазовый состав, с хорошей точно-
стью совпадающий с фазовым составом образца,
предварительно прогретого в лабораторной печи
до температуры 800°C и исследованного с помо-
щью дифрактометра высокого разрешения на
станции “Аномальное Рассеяние”. Можно с уве-
ренностью утверждать, что температурная обра-
ботка покрытия при 1500°C приводит к практиче-
ски полной релаксации микронапряжений в по-
крытии.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В настоящей работе были проведены исследо-

вания покрытия системы Y–Al–O, в частности
YAlO3, полученный методом катодно-дугового
осаждения. Толщина полученных покрытий со-
ставляла около 10 мкм за 1 ч напыления. После
осаждения покрытие имело аморфную структуру
и кристаллизовалось после отжига или при нагре-
ве образца. Методами рентгеновской дифракто-
метрии in situ было изучено строение покрытия.
Опираясь на данные рентгенофазового анализа,
можно сказать, что ступенчатый отжиг позволяет
получить преимущественно соединение YAlO3
с некоторым количеством оксида иттрия Y2O3 и

Рис. 5. Фазовый состав покрытия Y–Al–O/Мо по данным рентгеновской дифракции.
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интерметаллида YAl2. При нагреве до температуры
1160°С в покрытии частично сохраняется аморф-
ная структура, при превышении данного значе-
ния температуры, покрытие кристаллизуется и
появляется фаза YAlO3. Разработанные покрытия
могут быть рекомендованы для применения в
авиационной промышленности, в качестве жаро-
стойких покрытий на лопатки турбины, после
проведения дополнительных испытаний на мно-
гоцикловые нагрузки.
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Investigation of the Thermo Barrier Coatings of the Y–Al–O System
Using Synchrotron Radiation

A. Yu. Nazarov1, *, E. L. Vardanyan1, A. A. Maslov1, A. A. Nikolaev1, K. N. Ramazanov1,
A. M. Khusainova1, A. N. Shmakov2

1Ufa State Aviation Technical University, Ufa, 450022 Russia
2Budker Institute of Nuclear Physics of Siberian Branch RAS, Novosibirsk, 630090 Russia

*e-mail: nazarov_almaz15@mail.ru

Y–Al–O thermal barrier coating was investigated using synchrotron radiation. Y–Al–O coating was deposit-
ed on molybdenum substrate using cathodic-arc deposition with two elemental cathodes made from alumi-
num and yttrium respectively. Phase evolution was investigated during samples heating up to 1500°C in vac-
uum. It was found that as-deposited coating has amorphous structure and crystallization process take place
at 1160–1170°C, no another phase transformations was observed. Qualitative phase composition of coating
as well as microstresses in film were determined. The results of evaluation demonstrates lack of microstresses
in obtained coating. Obtained results demonstrates a possibility of Y–Al–O coating deposition by cathodic
arc deposition Arc-PVD technology, and deposited coating consist of YAlO3 (predominantly), Y2O3 oxides
and YAl2 intermetallic.

Keywords: plasma treatment, vacuum arc deposition, thermal barrier coating, synchrotron radiation, X-ray
diffraction analysis, microstress.
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