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Введение

Среди существующих способов повышения ос-
новных эксплуатационных свойств режущего ин-
струмента, а именно ресурса его функционирова-
ния, значительное место занимает совокупность 
способов и методов формирования на рабочих по-
верхностях режущего инструмента упрочняющих 
покрытий с более высокими, чем у основного мате-
риала инструмента, эксплуатационными качества-
ми (физико-механическими свойствами). К таким 
качествам относятся, в первую очередь, высокая 
твердость и низкий коэффициент трения материала 
поверхностного слоя либо покрытия. В большин-
стве случаев производитель инструмента с упроч-
няющими покрытиями заявляет о снижении объ-
ема используемых смазочно-охлаждающих жидко-
стей (СОЖ) за счет выдающихся трибологических 
свойств покрытий и многократном увеличении ре-
сурса инструмента до его поломки. В качестве под-
тверждения этого приводятся результаты техноло-
гических испытаний.

Основным недостатком большинства представ-
ленных информационных материалов является не-

соответствие используемых в них критериев выхода 
инструмента из строя критериям наступления изно-
са инструмента, отражающим реальные потребности 
производства. Это особенно характерно для такого 
относительно нового объекта применения упрочня-
ющих покрытий, как микроразмерные сверла для 
сверления переходных отверстий печатных плат 
(ПП). Причиной, видимо, является тот факт, что су-
ществующие примеры использования покрытий на 
микроразмерных сверлах для ПП являются приме-
рами переноса положительного опыта применения 
упрочняющих покрытий для режущих инструмен-
тов, используемых при обработке металлов и ком-
позиционных материалов в машиностроении. При 
этом вместе с переносом удачных решений делается 
попытка применить к новому объекту те же критерии 
оценки положительного эффекта от использования 
покрытий. Разумеется, данный подход имеет право 
на существование, однако при этом из поля зрения 
уходит тот факт, что новый объект — инструмент для 
обработки ПП — помимо традиционных и общих 
для всех режущих инструментов проблем (высокая 
стоимость и ограниченный ресурс) имеет свои уни-
кальные проблемы, решение которых может являть-
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ся столь же, если не более, актуальной задачей [1]. 
Примером является проблема обеспечения точности 
при микроразмерном сверлении, решение которой 
становится возможным с применением упрочняю-
щих покрытий.

Использование упрочняющих покрытий  
для повышения точности сверления

Ввиду малого диаметра и большой длины рабо-
чей части (типичное значение отношения длины 
рабочей части сверла к его диаметру — 20) сверла 
для микроразмерного сверления обладают малой 
изгибной жесткостью. Это приводит к тому, что слу-
чайная погрешность расположения микроразмер-
ных переходных отверстий на ПП содержит в себе 
компоненты, не только вызванные погрешностью 
позиционирования шпинделя или его радиальны-
ми биениями, но также в значительной степени об-
условленные изгибом сверла по мере заглубления. 
Согласно результатам исследований [2—5] причи-
ной изгиба сверла в процессе микрообработки яв-
ляется радиальная сила, обусловленная существен-
ной в масштабах сверла неоднородностью обраба-
тываемого материала диэлектрического слоя ПП, 
содержащего армирующие нити из стекловолокна и 
эпоксидное связующее (рис. 1).

Очевидным способом снижения радиальной на-
грузки является применение более однородных в 
масштабе сверла материалов, а также снижение осе-
вой подачи, которое обеспечит уменьшение высоты 
элемента резания, и, следовательно, результирующей 
радиальной силы, вызванной различием физико-ме-
ханических свойств обрабатываемого участка ПП при 
несимметричной обработке сверлом единичной скрут-
ки стекловолокон. Ввиду того, что материал основания 

ПП является параметром конструкции, его изменение 
зачастую недопустимо.

Снижение осевой подачи при условии, что оно не 
вызывает производственный брак в результате пере-
грева боковой поверхности отверстия, может ограни-
чиваться только рамками экономической целесообраз-
ности.

Альтернативным путем снижения погрешности, 
обусловленной изгибом сверла, является повышение 
изгибной жесткости сверла. Ввиду малости диаметра 
микроразмерных сверл (от 50  до 300  мкм) изгибная 
жесткость системы "сверло + покрытие" может значи-
тельно превышать изгибную жесткость сверл без по-
крытия, что подтверждается как аналитическим расче-
том, так и экспериментально [2, 6].

Для экспериментальной оценки значимости вкла-
да механизма отклонения сверла под воздействием 
радиального усилия компанией Creepservice SARL 

(Швейцария) был 
проведен экспери-
мент — при помощи 
установки наноин-
дентирования была 
измерена зависимость 
перемещения кон-
чика сверла от при-
кладываемого усилия 
(рис. 2) [6].

Помимо опреде-
ления фактического 
значения изгибной 
жесткости микрораз-
мерного твердосплав-
ного сверла в ходе 
данного эксперимента 
также было проведено 

О Б Щ И Е  В О П Р О С Ы  У П Р О Ч Н Е Н И Я

Рис. 1. Иллюстрация механизма отклонения оси сверла от прямолинейной траектории на скрут-
ке стеклянных волокон [4] (Fax — осевое усилие; Frad — радиальное усилие; Fres — вектор резуль-
тирующего усилия) и микрофотография шлифа 4-слойной ПП (растровая электронная микро-
скопия)

Рис. 2. Исследование восприимчивости сверла к изгибающим 
нагрузкам (испытывали сверло Union ToolMVJ272  диаметром 
0,105 мм с длиной рабочей части 2,0 мм)



5Упрочняющие технологии и покрытия. 2016. № 1

сравнение изгибной жесткости сверл одинакового диа-
метра, на поверхность одного из которых было нане-
сено твердосмазывающее покрытие (алмазоподобное 
покрытие толщиной не более 2 мкм с подслоем Ti тол-
щиной 25 нм).

Помимо основной функции — в данном случае 
функции повышения ресурса сверла и снижения ко-
эффициента сухого трения — покрытия, наносимые 
методом вакуумного дугового распыления (методом 
конденсации ионов из пароплазменной фазы с ионной 
бомбардировкой), могут приводить к появлению по-
верхностных сжимающих (стягивающих) напряжений 
в материале обрабатываемого изделия. В ряде случаев 
(в случае тонкостенных корпусных деталей и других 
оболочечных конструкций) наличие поверхностных 
напряжений может приводить к деформированию из-
делий [7]. Однако в случае микроразмерных сверл, 
видимо, данный эффект играет положительную роль. 
Натяжение покрытия в поверхностном слое создает 
эффект предварительно напряженной композици-
онной конструкции: твердосплавное сверло и тонко-
стенная оболочка-покрытие, за счет чего обеспечи-
вается значительное увеличение жесткости сверла на 
изгиб. Полученные результаты продемонстрировали, 
что изгибная жесткость сверла диаметром 0,105  мм с 
покрытием на 21,6  % превысила жесткость такого же 
сверла без покрытия: изгибная жесткость сверла без по-
крытия составила 2,036 мН/мкм, сверла с покрытием —  
2,475 мН/мкм (рис. 3).

Таким образом, за счет нанесения упрочняющего 
твердосмазывающего покрытия достигается снижение 
восприимчивости сверла к радиальным нагрузкам, что 
позволяет предполагать уменьшение отклонения оси 
сверл с покрытием от прямолинейной траектории в 
ходе формирования отверстий по сравнению со свер-
лами без покрытий.

Для оценки значимости вклада изменения изгиб-
ной жесткости микроразмерных сверл за счет нанесе-
ния покрытий и интерпретации экспериментальных 
данных было проведено математическое моделирова-
ние восприимчивости сверла к радиальным нагрузкам 
при нанесении на его поверхность упрочняющих по-
крытий.

В расчетной модели для оценки изгибной жестко-
сти сверла с покрытием принималось, что жесткость 
системы "сверло + покрытие" соответствует сумме 
жесткостей сверла и оболочки-покрытия. Для рас-
чета изгибной жесткости сверла применялась фор-
мула расчета изгибной жесткости стержня круглого 
сечения, однако значение диаметра принималось с 
учетом поправочного коэффициента k = 0,93,  рас-
считанного на основании экспериментальных дан-
ных по формуле [6]

	 k =
θ
θ

ðàñ÷

ôàêò

4 , 	

где qрасч — расчетное значение перемещения кончика 
круглого стержня (в результате воздействия на него ра-
диальной силы), соответствующего по длине и диаме-
тру рассматриваемому сверлу; qфакт — фактическое зна-
чение перемещения кончика рассматриваемого сверла 
в результате воздействия радиальной силы, приложен-
ной к кончику.

Принимался момент инерции сечения оболочки-
покрытия 

	 I
D

ïîêð =
π δ3

8
, 	

где D — диаметр сверла; d — толщина покрытия.
Итоговое смещение, обусловленное уводом оси 

сверла, рассчитывалось по формуле 

	 θó
ñâ ñâ ïîêð ïîêð

=
+

( ) ( )∫
1 0

E I E I
M z M z dzy y , 	

где Му — изгибающий момент вдоль оси сверла от фак-
тической нагрузки, приложенной к кончику сверла;  
Му

0 — изгибающий момент вдоль оси сверла от еди-
ничной нагрузки, приложенной к кончику сверла; Есв,  
Епокр — модули упругости материала сверла и покрытия 
соответственно; Iсв, Iпокр — модули инерции сечения свер-
ла и покрытия соответственно; z — координата по оси 
декартовой системы координат, направленной вдоль оси 
сверла.

Для наглядного представления оценки эффектив-
ности использования упрочняющего покрытия в целях 
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Рис. 3. График зависимости детектируемого усилия от переме-
щения кончика сверла [6]:
1 — сверло без покрытия; 2 — сверло с покрытием



6 Упрочняющие технологии и покрытия. 2016. № 1

увеличения изгибной жесткости сверла был проведен 
расчет для сверл различных диаметров. Результат дан-
ного расчета представлен на рис. 4.

Восприимчивость сверла к осевой нагрузке, при-
ложенной к кончику сверла, убывает обратно пропор-
ционально диаметру сверла (данная взаимосвязь обу-
словлена фиксированным отношением длины сверла к 
диаметру). При этом за счет крайне малой жесткости 
микроразмерных сверл наименьших диаметров отно-
сительный вклад упрочняющего покрытия в увеличе-
ние изгибной жесткости может быть весьма значитель-
ным (рис. 5).

Исходя из полученных 
результатов можно предпо-
ложить, что при сверлении 
микроразмерных отвер-
стий в многослойных ПП 
сверлами с упрочнящим 
покрытием случайная по-
грешность, обусловленная 
уводом оси сверла, снизит-
ся пропорционально отно-
сительному приращению 
изгибной жесткости свер-
ла. В частности, для сверл 
диаметром 0,30  мм ожида-
емое снижение погрешно-

сти, обусловленной уводом сверла, должно составить 
7,5 %, а для сверл диаметром 0,15 мм — 13 %.

Методика испытаний

Для оценки погрешности, обусловленной уводом 
оси сверла в процессе сверления, были сделаны следу-
ющие допущения:

под уводом оси сверла подразумевается отклоне-
ние расположения центра отверстия со стороны выхо-
да сверла из материала ПП относительно точки входа 
сверла в материал ПП; 

математическая модель, описывающая среднее 
квадратичное отклонение (СКО) увода, представляет 
собой произведение восприимчивости сверла к ради-
альной нагрузке и СКО радиальной нагрузки, обуслов-
ленной неоднородностью обрабатываемого материала 
ПП;

сверло в момент врезания направлено перпендику-
лярно к поверхности обрабатываемого пакета.

Для испытаний были изготовлены образцы ПП, 
представляющие собой массив отверстий с набором 
реперных точек (рис. 6).

В соответствии с задачами эксперимента сверление 
проводилось с различной осевой подачей, частота вра-
щения шпинделя выбиралась исходя из рекомендаций 
производителя инструмента и ограничивалась воз-
можностями технологического оборудования. В ходе 
эксперимента сверление проводилось на технологи-
ческих установках Schmall Machinen M160s и Posalux 
Ultraspeed 3600-LZ.

Результаты испытаний

В результате анализа сканированных микрофото-
изображений полученных образцов были вычислены 
координаты центров отверстий и построены графики 
распределения случайной погрешности расположения 
центров отверстий на верхней и нижней сторонах ПП. 

О Б Щ И Е  В О П Р О С Ы  У П Р О Ч Н Е Н И Я

Рис. 5. Относительное приращение изгибной жесткости сверла, 
обусловленное наличием упрочняющего покрытия, для сверл 
разного диаметра

Рис. 6. Схематичное изображение и микрофотография образца ПП с массивом отверстий

Рис. 4. Зависимость восприимчивости к радиальному нагруже-
нию (удельного перемещения) от диаметра сверла: 

 без покрытия;   с покрытием
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На основании полученных результатов была построена 
карта распределения увода оси сверла. Данный график 
отражает распределение погрешности положения цен-
тра отверстия на нижней стороне ПП (сторона выхо-
да сверла) при абсолютно точном позиционировании 
инструмента. Критерием оценки погрешности фор-
мирования отверстий является диаметр окружности, 
охватывающей все точки графика распределения коор-
динат отверстий.

Согласно результатам моделирования жесткость 
сверл диаметром 0,30 мм при наличии покрытия уве-
личивается на 7,5  % относительно жесткости сверла 
без покрытия. При этом результаты эксперимента 
демонстрируют уменьшение СКО смещения коор-
динаты центра отверстия при сверлении сверлами 
с покрытием на 28,9  % (6,5  мкм) по сравнению со 
сверлением обычными сверлами (рис. 7). Столь су-
щественная разница в результатах моделирования 
и эксперимента обусловлена тем, что упрочняющее 
алмазоподобное покрытие обеспечивает приращение 
изгибной жесткости сверла, проявляющееся в умень-
шении увода оси сверла в процессе формирования от-
верстия, и помимо этого антифрикционные свойства 
покрытия обеспечивают снижение погрешности рас-
положения отверстия в точке врезания сверла в мате-
риал печатной платы.

Выводы

На основании полученных результатов можно 
сделать вывод о том, что нанесение упрочняющих 
алмазоподобных покрытий является эффективным 
и перспективным способом улучшения эксплуата-
ционных свойств микроразмерного режущего ин-
струмента для производства печатных плат, а имен-

но для обеспечения более 
высокой точности формы 
и расположения формиру-
емых отверстий. Рассмо-
тренный пример демон-
стрирует, что на специали-
зированных инструментах 
значительный эффект от 
применения упрочняю-
щих покрытий может быть 
достигнут при учете и ис-
пользовании всей совокуп-
ности свойств, обеспечива-
емых изменением свойств 
поверхности режущего 
инструмента, причем со-
вокупное улучшение "вто-
ростепенных" характери-
стик инструмента может 

иметь гораздо бо льшую значимость, чем изменение 
основного целевого показателя, выбранного изна-
чально (ресурс).
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Рис. 7. Отклонение координат (х, у) центра отверстия от номинального положения (диаметр 
сверла 0,30 мм):
а — сверло без покрытия; б — сверло с покрытием;  — на входе;  — на выходе
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Введение

Плазмонапыленные керамические покрытия нашли 
применение в имплантологии. В связи с низкими меха-
ническими свойствами кальцийфосфатной биокерами-
ки (низкой прочностью на растяжение и сопротивление 
удару, хрупкостью и др.) ее используют в сочетании с раз-
личными металлами и их сплавами [1]. Широкое распро-
странение среди биоактивных керамических материалов 
получил гидроксиапатит (ГА) Ca10(PO4)6(OH)2.

Согласно мнению P. Serekian (1993), среди суще-
ствующих методов нанесения ГА-покрытий на метал-
лические подложки наиболее практичным, технически 
хорошо управляемым процессом, обеспечивающим 
высокие адгезионно-когезионные характеристики, яв-
ляется метод плазменного напыления [2].

Плазменное напыление позволяет создать покры-
тия с заданной пористостью. В покрытиях для ме-
дицинских имплантатов целесообразно наличие пор 
размером 100...200  мкм. Когда размер пор керамики 
превышает 100  мкм, костная ткань прорастает через 
взаимосвязанные поровые каналы [3, 4].

Известно, что размер пор пористой структуры в со-
ответствии с формулой Козени связан с размерами ча-

стиц, из которых она состоит, и пористостью каркаса 
[3]. Для получения необходимой пористой структуры в 
настоящее время используется порошок ГА с размером 
частиц 40...100 мкм [3]. Такие крупные частицы ГА со-
гласно [5] содержат поры и поровые каналы. Использо-
вание капиллярных явлений взаимосвязанных пор как 
между частицами покрытий, так и внутри частиц ГА по-
зволяет осуществлять их наноструктурирование путем 
импрегнирования суспензиями на основе нанострук-
турных материалов.

Проблема повышения качества биосовместимых 
ГА-покрытий, на наш взгляд, может быть решена путем 
введения в них наночастиц бемита AlO(OH). В работах 
[6, 7] имеются сведения о повышении трещиностойко-
сти керамики и прочности при изгибе при применении 
бемита, а также о наличии у него антимикробного эф-
фекта.

Нами разработаны два способа введения нанокристал-
лического порошка бемита в плазмонапыленные покры-
тия. В одном из них частицы AlO(OH) вводятся методом 
импрегнирования непосредственно плазмонапыленных 
покрытий, в другом — частиц ГА перед напылением [8].

Материалы и методика эксперимента

При использовании методики наноструктуриро-
вания покрытий методом импрегнирования порошка 
перед напылением частицы ГА пропитывали суспен-
зиями на основе наноматериала. Суспензии содержали 
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20 % мас. бемита с размером частиц ~ 50 нм от массы 
порошка ГА с размером частиц 40...90  мкм и дистил-
лированную воду или 5%-ный раствор поверхностно- 
активного вещества (ПАВ) — полиэтиленгликоля 
ПЭГ-400 в дистиллированной воде. Количество рас-
творителя определяли из расчета 1  г порошка бемита 
на 10 мл воды или раствора ПАВ в воде.

Порошок бемита перемешивали с водой или раство-
ром ПЭГ-400 и подвергали ультразвуковой обработке в 
ванне ПБС-ГАЛС при частоте 18 кГц в течение 10 мин.

Импрегнирование частиц ГА перед напылением по-
крытия. В одном из способов полученные суспензии 
добавляли в порошок ГА и тщательно перемешива-
ли. Кроме того, порошок ГА смешивали с суспензи-
ями и подвергали обработке в ультразвуковой ванне 
в течение 2 мин. Полученные суспензии на основе 
порошка ГА сушили на воздухе в течение 1 сут, после 
чего — в муфельной печи при температуре 200 °С в 
течение 1 ч.

Поверхность образцов перед напылением покрытий 
подвергали абразивно-струйной обработке. Исполь-
зовали аппарат "Чайка-20". Химическую очистку по-
верхности образцов выполняли в ультразвуковой ванне  
ПБС-ГАЛС. Плазменное напыление покрытий осущест-
вляли на установке типа УПН-28 при токе дуги I = 350 А, 
напряжении U = 30 В, дистанции напыления L = 90 мм.

Импрегнирование сформированных ГА-покрытий. 
Для наноструктурирования сформированных ГА-
покрытий вторым способом образцы погружали в су-
спензии на основе наноструктурного бемита и пропи-
тывали их в течение 60 мин. Использовали также про-
питку покрытия в ультразвуковой ванне ПБС-ГАЛС 
при частоте 18 кГц в течение 2 мин с последующей вы-
держкой образцов в суспензии до 60 мин.

Методика исследований. Адгезию покрытий опре-
деляли на разрывной машине ИР5082-100. Для испы-
таний прочности на сдвиг использовали образцы раз-
мером 20Ѕ80Ѕ2 мм, длина нахлестки образцов состав-
ляла 15 мм. Образцы склеивали клеем марки ВК-9 по  
ОСТ 190143—74. Испытания выполняли в соответ-
ствии с ГОСТ 14759—69.

Распределение бемита по толщине покрытий иссле-
довали с помощью лазерного спектроаналитического 
комплекса, который включает в себя дифракционный 
спектрограф ДФС-458С и ПЗС-приставку МИРС [9]. 
Распределение алюминия оценивали по интенсивности 
спектральной линии отражения с длиной волны 309,28 нм 
на глубине покрытия 30, 38, 44 и 48 мкм. Глубину кратера 
измеряли с помощью микроскопа МИИ-4.

Результаты и их обсуждение

Экспериментальные результаты показали улучше-
ние процесса пропитки при применении ПАВ ПЭГ-400. 

ПЭГ не растворяется в воде, а набухает, образуя мелко-
сеточную структуру, в ячейках которой располагаются 
наночастицы бемита, что предотвращает их конгломе-
рирование. Еще большего диспергирования частиц по-
рошка бемита можно добиться при применении ультра-
звука (УЗ). Анализ содержания алюминия по глубине 
ГА-покрытия при модифицировании частиц ГА нано-
частицами бемита перед их плазменным напылением 
свидетельствует о более равномерном его распределе-
нии вплоть до подложки, чем при пропитке покрытий 
(табл. 1, 2).

Таблица 1
Интенсивность линии алюминия (отн. ед.) в покрытиях из ГА, 

пропитанных двумя способами

Пропитывающее 
вещество

Глуби-
на, мкм

Импрегнирование без УЗ
сформирован-

ных 
ГА-покрытий

порошка ГА 
перед напы-

лением

Суспензия беми-
та в дистиллиро-

ванной Н2О

30 483 538
38 444 547
44 253 558
48 195 392

Суспензия беми-
та в 5 %-ном рас-
творе ПЭГ-400 в 
дистиллирован-

ной Н2О

30 529 716
38 553 688
44 522 719
48 330 669

Таблица 2
Интенсивность линии алюминия (отн. ед.) в покрытиях из ГА, 
пропитанных двумя способами с применением ультразвукового 

воздействия

Пропитывающее 
вещество

Глубина, 
мкм

Импрегнирование с УЗ, 2 мин
сформиро-

ванных  
ГА-покрытий

порошка ГА 
перед напы-

лением

Суспензия беми-
та в дистиллиро-

ванной Н2О

30 691 702
38 664 671
44 467 569
48 390 495

Суспензия беми-
та в 5 %-ном рас-

творе ПЭГ-400  
в дистиллирован-

ной Н2О 

30 783 835
38 801 924
44 681 1116
48 619 1384

Немаловажную роль в импрегнировании ГА-
покрытий обоими способами играет ультразвуковой ка-
пиллярный эффект. Явление капиллярности, как извест-
но, заключается в том, что при помещении в жидкость 
капилляра, смачиваемого жидкостью, под действием 
сил поверхностного натяжения в нем происходит подъ-
ем жидкости на некоторую высоту. Если жидкость в ка-
пилляре совершает колебания под влиянием источника 

О Б Щ И Е  В О П Р О С Ы  У П Р О Ч Н Е Н И Я



10 Упрочняющие технологии и покрытия. 2016. № 1

ультразвука, то капиллярный эффект резко возрастает, 
высота столба жидкости увеличивается в несколько де-
сятков раз. Ультразвук сжимает столб жидкости и подни-
мает его вверх [10].

Результаты металлографического анализа по-
крытий, полученных двумя способами, различаются.  
В покрытиях, полученных из предварительно импрег-
нированных порошков, обнаружены поры, заполнен-
ные бемитом (рис. 1, а). В покрытиях, импрегнирован-
ных после напыления, наличия пор в частицах ГА, а 
следовательно, и бемита в них не обнаружено (рис. 1, б). 
Это может быть связано с тем, что оценка пористости 
на шлифах с помощью металлографического анализа 
затруднительна в том случае, если поры не заполнены 
пропитывающим материалом. Они заполняются со-
шлифованным материалом и визуально не просматри-
ваются. Возможной причиной отсутствия бемита вну-
три пор частиц ГА и расположения его только между 
частицами при этом способе является поверхностное 
перекрытие пор в них подплавленным материалом в 
плазменной струе.

Наибольшие показатели адгезии наблюдаются 
при импрегнировании частиц перед напылением 
(табл. 3).

Таблица 3
Адгезия покрытий, напыленных из необработанных и импрег-

нированных бемитом ГА-порошков

Обработка порошка перед 
напылением

УЗ-воздействие 
при импрегни-

ровании (2 мин)

Прочность 
на сдвиг sсд, 

МПа 
Без обработки — 8,4

Импрегнирование суспен-
зией на основе AlО(ОН) и 

дистиллированной Н2О
— 16,8

Импрегнирование суспен-
зией на основе AlО(ОН) и 

5 %-ного раствора  
ПЭГ-400 в дистиллирован-

ной Н2О

— 17,1

+ 17,6

Заключение

При импрегнировании частиц ГА перед плаз-
менным напылением бемит более равномерно рас-
пределяется по покрытию, чем при импрегнирова-
нии после напыления, что приводит к повышению 
его содержания в ГА-покрытии. При этом адгезия 
покрытия увеличивается до 17,6  МПа. Кроме того, 
применение в данной технологии материала, облада-
ющего антибактериальными свойствами, повышает 
ее значимость для применения в медико-техниче-
ской отрасли.
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Рис. 1. Структура покрытий (не травлено), импрегнированных 
суспензиями на основе бемита и 5%-ного раствора ПЭГ-400 с 
УЗ-воздействием: 
а — покрытие, полученное из импрегнированного ГА-порошка; 
б — ГА-покрытие, импрегнированное после напыления
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Введение

Применение износостойких покрытий (ИП) позво-
ляет существенно повысить работоспособность режуще-
го инструмента (РИ) на операциях лезвийной обработки 
[1—3]. Одним из основных факторов, определяющих 
работоспособность РИ с покрытием, являются условия 
теплового режима его конденсации, которые оказывают 
влияние на параметры структуры и механические свой-
ства ИП [4, 5]. Анализ технологических условий процес-
са нанесения покрытия методом конденсации вещества 
в вакууме с ионной бомбардировкой (КИБ) показывает, 
что на всех этапах процесса температура определяет свой-
ства покрытия и, следовательно, режущую способность 
РИ. На этапе ионной очистки температура определяет 
прочность адгезии покрытия с инструментальной ос-
новой, на этапе конденсации — параметры структуры и 
механические свойства покрытия, а на этапе остывания 
РИ в камере установки невыполнение технологических 
условий может привести к растрескиванию и даже отсло-
ению покрытия из-за высокого уровня в нем остаточных 
напряжений. Поэтому при создании новых составов ИП, 
в том числе и многослойных, очень важно знать влияние 
температурных условий на формирование их структур-
ных параметров и механических свойств.

Цель работы — установление закономерностей вли-
яния температуры конденсации на параметры структу-
ры и механические свойства износостойких покрытий.

Методика исследований

Исследовали одноэлементные покрытия TiN и 
двухэлементные TiZrN, TiMoN толщиной 5  мкм. 
Нанесение покрытий осуществляли на установке 
"Булат-6". Покрытия TiN наносили с использовани-
ем трех катодов из титана, покрытия TiZrN и TiMoN 
— с использованием одного катода из титана и двух 
составных катодов из титана со вставками из цирко-
ния и молибдена соответственно. Параметры струк-
туры покрытий (период кристаллической решетки а, 
полуширину рентгеновской дифракционной линии 
b111) и остаточные сжимающие напряжения sо иссле-
довали на дифрактометре ДРОН-3М, относительную 
микродеформацию кристаллической решетки ∆а/а и 
размеры блоков областей когерентного рассеивания 
(ОКР) D рассчитывали по методике, приведенной 
в работе [6]. Микротвердость Hm, модуль упругости 
первого рода E покрытий определяли по методикам, 
изложенным в работе [7]. Адгезионную прочность 
покрытий оценивали по значению коэффициен-
та отслоения K0 (меньшее значение коэффициента 
свидетельствует о большей адгезионной прочно-
сти), определяемому согласно методике работы [1] 
на твердомере ТК-2М. Интенсивность износа J и 
период стойкости T РИ оценивали при токарной об-
работке заготовок из сталей 30ХГСА и 12Х18Н10Т. 
Использовали твердосплавные сменные многогран-
ные пластины МС146, ВК6, ТТ10К8Б и пластины из 
быстрорежущей стали Р6М5.
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Результаты исследований и их обсуждение

Влияние температуры конденсации Тк на параметры 
структуры и механические свойства ИП, нанесенных на 
твердосплавные пластины МС146, показано в табл. 1.

Установлено, что изменение температуры конден-
сации не приводит к изменению фазового состава по-
крытий TiN, представляющих собой во всех случаях 
d-нитрид титана c ГЦК-решеткой типа NaCl. Сниже-
ние температуры конденсации Тк покрытия TiN с 600 до 
300 °С ведет к повышению ширины рентгеновской ли-
нии b111 в 1,34 раза, микродеформации кристаллической 
решетки Dа/а в 1,4  раза, снижению размеров блоков 
ОКР D с 29,9 до 20,9 нм и росту сжимающих остаточных 
напряжений sо с 42 до 875 МПа. Период кристалличе-
ской решетки а при этом практически остается постоян-
ным. Увеличение микродеформации кристаллической 
решетки и уменьшение размеров ОКР при снижении 
температуры конденсации вызывает рост микротвер-
дости Hm покрытия TiN. В то же время снижение тем-
пературы конденсации ведет к уменьшению прочности 
адгезии покрытия с твердосплавной основой, о чем сви-
детельствует повышение коэффициента отслоения K0.

Для двухэлементных покрытий TiZrN наблюдают-
ся аналогичные закономерности влияния температуры 
конденсации на параметры структуры и механические 
свойства (см. табл. 1). Независимо от температуры кон-
денсации покрытия TiZrN являются однофазными и 
представляют собой твердый раствор циркония в нитри-
де титана. Следует отметить снижение степени влияния 
температуры Тк на параметры структуры и механические 
свойства при переходе от одноэлементных покрытий TiN 
к двухэлементным покрытиям TiZrN. Кроме того, для 
двухэлементных покрытий по сравнению с одноэлемент-
ными характерны большие значения микродеформации 
кристаллической решетки, остаточных сжимающих на-
пряжений и меньшие размеры блоков ОКР.

В табл. 2  представлены данные по влиянию темпе-
ратуры конденсации Тк на период стойкости T пластин 
ВК6 с покрытием TiN при обработке заготовок из стали 

30ХГСА (режимы резания: V = 150 м/мин, S = 0,3 мм/об, 
t = 0,5 мм). Видно, что зависимость периода стойкости 
T пластин с покрытием от температуры конденсации Тк 
имеет экстремальный характер. Максимальный период 
стойкости пластин ВК6 с покрытием TiN наблюдается 
при температуре конденсации 550 °С. Снижение пери-
ода стойкости пластин при температуре конденсации 
ниже данного значения вызвано недостаточной проч-
ностью адгезии покрытия с инструментальной основой. 
В результате происходят отслоение и разрушение по-
крытия на контактных площадках пластин в процессе 
резания. Осаждение покрытий при температурах свыше 
550 °С ведет к снижению в них сжимающих остаточных 
напряжений, сдерживающих процессы трещинообра-
зования в покрытии при резании, уменьшению микро-
твердости покрытия, что в конечном итоге вызывает его 
разрушение и повышение износа пластин ВК6.

Таблица 2
Влияние температуры конденсации Тк на период стойкости T 

пластин ВК6 с покрытием TiN

Покры-
тие

Период стойкости Т, мин,  
при температуре конденсации Тк, °С

250 350 450 550 650
TiN — 13 16 17 12

TiN* 29 27 26 24 22

Условия теплового режима конденсации покрытия 
определяются не только значением температуры кон-
денсации, но и ее стабилизацией в течение всего процес-
са нанесения покрытия. В табл. 3 представлены данные 
по влиянию условий температурного режима на параме-
тры структуры, прочность адгезии и толщину покрытия 
TiN, нанесенного на пластины из быстрорежущей стали 
Р6М5. В первом случае (вариант режима 1) конденса-
цию покрытия осуществляли при постоянных техноло-
гических параметрах процесса (ток дуги 90 А, опорное 
напряжение 100 В), при этом температура конденсации 
из-за отвода теплоты из режущих пластин в приспосо-
бление, снизилась с 500 до 350 °С. Во втором случае (ва-
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Таблица 1
Влияние температуры конденсации Тк на параметры структуры и механические свойства покрытий

Тк, °С а, нм b111, °
∆

⋅ −a

a
10 3 D, нм sо, МПа Нm, ГПа E, MПа K0

TiN
300 0,4252 0,48 5,8 20,9 –875 25,1 326,2 1,21
450 0,4252 0,44 5,3 23,2 –677 24,8 307,0 1,07
600 0,4236 0,36 4,1 29,9 –42 20,3 240,4 0,60

TiZrN
300 0,4333 0,62 7,8 15,7 –1385 30,5 425,2 1,45
450 0,4344 0,56 7,0 17,6 –1256 29,8 380,4 1,32
600 0,4332 0,52 6,3 19,5 –365 28,5 362,7 0,98
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риант режима 2) температуру конденсации поддержива-
ли на уровне 500 °С путем периодического повышения 
напряжения от 130 до 220 В. В третьем случае (вариант 
режима 3) конденсацию покрытия проводили при по-
стоянных значениях напряжения 100 В, токе дуги 90 А 
и постоянной температуре конденсации 500  °С за счет 
применения специального приспособления для закре-
пления пластин, обеспечивающего минимальный отвод 
теплоты из пластин в приспособление.

Таблица 3
Влияние температурного режима на параметры структуры, 

прочность адгезии и толщину покрытия TiN

Вариант 
режима b111, ° D, нм sо, МПа K0 hп, мкм

1 0,49 20,4 –2130 1,5 6,0
2 0,45 22,6 –1420 1,1 4,6
3 0,47 22,0 –1180 1,1 6,0

Как следует из табл. 3, для пластин с покрытием, 
осажденным по первому варианту, характерна большая 
величина b111 и сжимающих остаточных напряжений sо 
по сравнению с покрытиями, полученными по вари-
антам 2 и 3, что объясняется уменьшением температу-
ры в процессе осаждения покрытий. Подтверждением 
этому являются несколько меньшие размеры блоков D.  
С другой стороны, снижение температуры в варианте 1 
температурного режима уменьшает прочность адгезии 
покрытия с инструментальной основой, о чем свиде-
тельствует наибольшее значение коэффициента отсло-
ения K0. Покрытия, полученные по варианту 2 темпера-
турного режима, характеризуются меньшим значением 
сжимающих остаточных напряжений и более высокой 
прочностью адгезии. В то же время изменение опорного 
напряжения ведет к снижению скорости конденсации и 
уменьшению толщины покрытия hп. Вариант 3 конден-
сации покрытия характеризуется наименьшими сжима-
ющими напряжениями в покрытиях и высокой прочно-
стью адгезии с инструментальной основой.

Оценка работоспособности режущих пластин с 
ИП, полученных в различных температурных услови-

ях, при токарной обработке заготовок из стали 30ХГСА 
представлена в табл. 4. Видно, что наибольший период 
стойкости T имеют пластины ТТ10К8Б и Р6М5  с по-
крытиями, полученными по варианту 3. Средний пери-
од стойкости пластин ТТ10К8Б и Р6М5 составил 41,4 и 
13,6  мин соответственно при коэффициенте вариации 
соответственно 0,07  и 0,05. Пластины с покрытиями, 
полученными по вариантам 1 и 2, имели в зависимости 
от материала режущих пластин средний период стойко-
сти в 1,5…1,8  ниже при более высоком коэффициенте 
вариации.

Как следует из рис. 1, длина пути резания пластин с 
покрытием TiN, полученным по режиму 3, в 1,5…2 раза 
больше по сравнению с аналогичным показателем для 
вариантов 1 и 2.

Анализ данных, приведенных в табл. 1  и 2, пока-
зывает, что повышение прочности адгезии покрытий, 
полученных при температурах конденсации ниже 
550 °С, в сочетании с их более высокой микротвердо-
стью и меньшим размером блоков ОКР должно при-
вести к росту периода стойкости пластин. Это можно 
обеспечить путем осаждения покрытия с постепенным 

О Б Щ И Е  В О П Р О С Ы  У П Р О Ч Н Е Н И Я

Таблица 4
Влияние температурного режима на период стойкости пластин с покрытием TiN

Инструментальный 
материал Вариант режима Тmах, мин Т, мин Тmin, мин vТ Режим резания

ТТ10К8Б
1 28,0 22,4 18,0 0,21 V = 150 м/мин, 

S = 0,3 мм/об, 
t = 0,5 мм

2 32,0 27,2 23,0 0,14
3 45,0 41,4 39,2 0,07

Р6М5
1 9,3 7,2 6,5 0,18 V = 30 м/мин, 

S = 0,3 мм/об, 
t = 1,0 мм

2 9,8 8,5 7,0 0,12
3 14,2 13,6 13,0 0,05

О б о з н а ч е н и я :  Тmах, Т, Тmin — максимальный, средний и минимальный периоды стойкости соответственно; vТ — коэффици-
ент вариации периода стойкости.

Рис. 1. Влияние скорости резания V на длину пути резания L 
пластин Р6М5: 
1 — без покрытия; 2, 3 — с покрытием TiN, нанесенным по 
вариантам 2 и 3 соответственно; S = 0,3 мм/об; t = 1,0 мм
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снижением температуры конденсации или нанесением 
его в два этапа, осаждая нижний слой при температу-
ре 600 °С, обеспечивая тем самым высокую прочность 
адгезии, а затем верхний слой при температуре 300 °С, 
обеспечивая малый размер блоков ОКР и высокую 
микротвердость. Как видно из табл. 2, применение по-
крытий TiN*, полученных в указанных выше условиях, 
позволяет повысить период стойкости пластин ВК6. 
При этом период стойкости пластин с покрытием TiN* 
непрерывно возрастает при снижении температуры 
конденсации.

На рис. 2  и в табл. 5  показано влияние скорости 
резания на интенсивность износа твердосплавных 
пластин с покрытиями, полученными в условиях тем-
пературного режима 3 и изменения температуры кон-
денсации при его осаждении (покрытия, отмеченные 
звездочкой). Как видно из представленных данных, 
применение ИП, полученных в условиях температур-
ного режима 3 и изменения температуры конденсации 
в процессе их осаждения, снижает интенсивность из-
носа твердосплавных пластин при токарной обработ-
ке в 1,4…1,8 раза в зависимости от материала режущих 
пластин, состава покрытия и обрабатываемого матери-
ала и условий резания.

Выводы

Температура конденсации и условия температурно-
го режима оказывают существенное влияние на пара-
метры структуры, механические свойства покрытий и 
интенсивность износа режущих пластин.

Снижение температуры конденсации ведет к по-
вышению относительной микродеформации кристал-
лической решетки, уменьшению размера блоков ОКР, 
повышению сжимающих остаточных напряжений, 
микротвердости покрытий и снижению прочности их 
адгезии.

Нанесение покрытий при стабилизации темпера-
туры конденсации и постоянстве технологических па-
раметров обеспечивает повышение периода стойкости 
режущих пластин и уменьшение его разброса.

Применение покрытий, полученных в условиях из-
менения температуры конденсации, снижает интен-
сивность износа твердосплавных пластин при токар-
ной обработке в 1,4…1,8  раза в зависимости от мате-
риала пластин, состава покрытия и обрабатываемого 
материала и условий резания.
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Таблица 5
Интенсивность износа пластин ВК6 с покрытиями TiZrN

По-
крытие

Интенсивность износа J·10–4, мм/м, при скорости  
резания V, м/мин (S = 0,15 мм/об, t = 0,5 мм)

30ХГСА 12Х18Н10Т
160 200 240 280 80 100 120 140

TiZrN 0,9 0,75 0,6 0,75 0,69 0,61 0,56 0,65
TiZrN* 0,6 0,48 0,32 0,55 0,48 0,42 0,32 0,42

Рис. 2. Влияние скорости резания V на интенсивность износа J 
твердосплавных пластин при токарной обработке заготовок из 
стали 30ХГСА: 
1 — TiN; 2 — TiN*; 3 — TiMoN; 4 — TiMoN*; 1, 2 — ВК6;  
3, 4 — ТТ10К8Б; S = 0,21 мм/об; t = 0,5 мм
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В настоящее время потребительским рынком вы-
сокоплотных изделий востребованы детали с плот-
ностью, приближенной к теоретической. Наиболее 
распространенным видом порошковой продукции 
конструкционного назначения являются детали 
общего назначения на основе железа. Порошковые 
конструкционные детали должны обладать высоки-
ми плотностью и прочностью, иметь остаточную по-
ристость < 1 %, что по уровню физико-механических 
свойств сопоставимо с литыми и легированными ма-
териалами [1].

Установлено, что наиболее перспективным явля-
ется метод интенсивного уплотнения увлажненных 
смесей при получении плотных изделий с пористостью  
m 3 %, однако для получения сильнонагруженных дета-
лей необходима пористость m 1 % [2].

Для повышения качества деталей и заготовок 
разработан способ интенсивного уплотнения и 
структурирования увлажненных металлических по-
рошков с использованием развитых сдвиговых де-
формаций [3]. 

Разработка и использование новой технологии 
консолидации увлажненных железосодержащих 
дисперсных материалов при обеспечении интенсив-
ного структурообразования в условиях комплекс-
ного воздействия на уплотняемую среду осевого и 

тангенциального нагружения позволят существен-
но повысить плотность структуры и уровень фи-
зико-механических свойств порошковых изделий, 
приближаясь по уровню к компактным материалам, 
уменьшить энергосиловые режимы обработки, бла-
годаря чему существенно расширяется область их 
применения.

При качественном описании процесса уплотне-
ния порошка под действием внешнего давления вы-
деляют четыре перекрывающиеся стадии: переупа-
ковку частиц порошка, локализованную на контак-
тах частиц необратимую деформацию, однородную 
деформацию порошкового тела, обьемную деформа-
цию сжатия [4].

В настоящее время сотрудниками кафедры "Ма-
териаловедение и ОМД" УлГТУ проводятся иссле-
дования интенсивного структурирования порошко-
вых металлических смесей на основе учета реологии 
уплотняемого материала. В работах последних лет  
[2, 3] представлены способ и технология интенсив-
ного прессования гетерогенных увлажненных ма-
териалов на основе железа при получении плотно-
упакованной структуры (с плотностью, близкой к 
теоретической), имеющей прочные межчастичные 
диффузионные связи с образованием эффективного 
ювенильного контакта. Предложенная физическая 
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модель уплотнения в конической матрице при реа-
лизации сдвига (рис. 1) корректно описывает необ-
ратимую пластическую деформацию, вызывающую 
изменение топологии и морфологии частиц, а также 
их деформационное упрочнение на третьей и четвер-
той стадиях уплотнения, где наблюдается снижение 
интенсивности роста плотности структуры. Особый 
интерес представляет исследование деформационно-
го упрочнения гетерофазных механических смесей с 
предельно различающимися физическими свойства-
ми фаз. 

Изучение деформационного упрочнения в про-
цессе консолидации металлических порошковых 
тел является актуальной задачей в связи с необ-
ходимостью установления механизма уплотнения 
при фиксировании стадийности и особенностей 
структурирования. Исследованию деформацион-
ного упрочнения при прессовании металлических 
порошков посвящен ряд работ [4, 5]. В них были 
установлены реологические свойства порошковых 
структур при осевом нагружении в цилиндрической 
матрице. Реализация механической схемы нагру-
жения, где возникает интенсивный сдвиг, требует 
уточнения характера деформационного упрочнения 
металла-матрицы. 

М.С. Ковальченко в рамках теории пластичности 
пористых порошковых материалов, используя рео-
логическую модель, включающую упругий, вязкий и 
пластически упрочняемый элемент матрицы-основы, 
образующей деформируемое уплотняемое тело, пред-
ложил модель деформационного упрочнения металла-
основы [5]. В рамках этой модели пределу текучести 
соответствует пороговое вязкое течение с постоянной 
вязкостью (идеальная пластичность), а повышение 
предела текучести связано с деформационным упроч-
нением. 

В общем случае зависимость сдвигового напряже-
ния пластической деформации (текучести) матрицы 
пористого тела (ts = <t>) от ее средней квадратичной 
сдвиговой деформации <em> с учетом упрочнения 
определена в виде
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где s1 = p (осевое давление); r — относительная плот-
ность структуры.
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Анализ деформационного упрочнения метал-
лической матрицы-основы при прессовании в 
"тающей" оснастке проводился в сравнении де-
формационным упрочнением при прессовании 
увлажненной гетерофазной механической смеси 
в цилиндрической матрице. Были использованы 
экспериментальные кривые уплотнения (рис. 2). 
Текущие значения относительной плотности и 
давления установлены на участках, характеризую-
щих стадийность уплотнения и соответствующий 
механизм уплотнения [2].

На каждом шаге прессования проводился ком-
плексный анализ параметров деформации структуры 
ts и <em>.

Рис. 1. Экспериментальная пресс-форма для изучения процесса 
уплотнения при реализации интенсивного сдвига

М Е Х А Н И Ч Е С К А Я  У П Р О Ч Н Я Ю Щ А Я  О Б Р А Б О Т К А
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Рис. 2. Кривые уплотнения (рядом с точками сверху приведены значения давления, снизу — плотности)

Экспериментальные и расчетные данные, используемые при анализе деформационного упрочнения  
материала-матрицы структуры прессовки

№ 
точки*

Цилиндрическая оснастка Тающая оснастка

Исходные данные Рассчитанные данные Исходные данные Рассчитанные данные

r, г/см3 p, МПа ts, МПа <em> · 106 r, г/см3 p, МПа ts, МПа <em> · 106

1 1,44 0,183 0 0 2,66 1,44 0,183 0 0 2,66

2 4,5 0,573 94 319,89 0,137 4,72 0,601 120 329,0 0,164

3 5,52 0,703 223 367,1 0,279 5,89 0,750 297 401,0 0,339

4 6,12 0,779 350 418,68 0,378 6,10 0,777 350 422,5 0,375

5 6,54 0,833 493 468,22 0,456 6,59 0,839 493 457,2 0,465

6 6,82 0,868 573 464,13 0,511 6,83 0,870 573 459,2 0,512

7 7,37 0,938 637 349,05 0,641 6,9 0,878 653 501,8 0,527

8 7,35 0,936 720 379,625 0,629 6,91 0,880 722 548,0 0,531

9 7,32 0,932 810 442,915 0,637 6,92 0,881 812 614,8 0,532

10 7,3 0,929 955 533,43 0,622 7,14 0,909 955 615,4 0,582

11 7,34 0,935 1274 678,83 0,634 7,63 0,971 1274 441,3 0,725

12 7,69 0,979 1600 471,93 0,751 7,79 0,992 1592 288,2 0,808

* Номера точек соответствуют обозначениям т. 1...т. 12 на рис. 2.

М Е Х А Н И Ч Е С К А Я  У П Р О Ч Н Я Ю Щ А Я  О Б Р А Б О Т К А
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В таблице представлены экспериментальные 
значения текущей плотности (абсолютной и отно-
сительной) и осевого давления, а также расчетные 
величины ts и <em>. При отыскании определенного 
интеграла в формуле (1) использован метод трапе-
ций [6].

На рис. 2  представлена графическая интерпре-
тация функиональных связей: цилиндрическая 
матрица; коническая ("тающая") матрица. Анализ 
приведенных графиков позволяет установить сход-
ный характер монотонно возрастающих кривых 
<em> = f(p) в диапазоне прикладываемых осевых 
давлений 0...600 МПа, что определяет сходство ме-
ханизмов уплотнения на первой и второй стадиях 
уплотнения. Дальнейшее увеличение прикладывае-
мого осевого давления вносит в характер изменения 
интенсивности средних квадратичных деформаций 
<em> существенные отличия. Если при использова-
нии цилиндрической матрицы в диапазоне давле-
ний 600...700 МПа наблюдаются пиковый рост <em> 
(третья стадия уплотнения) с последующим спадом 
при давлении 900...1000 МПа (четвертая стадия 

уплотнения) и резкое увеличение <em> на пятой ста-
дии, то при использовании "тающей" оснастки на 
третьей стадии уплотнения зафиксирован участок 
стагнации при давлениях 800...900 МПа с последу-
ющим интенсивным ростом средних квадратичных 
деформаций на четвертой стадии уплотнения. Вы-
явлена корреляция между продолжительностью (по 
шкале давлений) стадий уплотнения и деформаци-
онными характеристиками уплотненной механиче-
ской смеси. 

Графики зависимостей сдвиговых напряжений 
от давления ts = f(p) (рис. 3) также устанавливают 
изменение напряжений сдвига в зависимости от 
прикладываемых давлений, причем интенсивность 
изменения ts на характерных стадиях уплотнения 
различна, что определяется прежде всего наличием 
иного механизма уплотнения — деформационного 
наряду со структурным на третьей и четвертой ста-
диях уплотнения (цилиндрическая матрица) и тре-
тьей стадии (коническая матрица); и только дефор-
мационного механизма на  пятой стадии уплотне-
ния (цилиндрическая матрица) и четвертой стадии 

Рис 3. Функциональные характеристики деформационного упрочнения металла-матрицы структуры прессовки: 
а — цилиндрическая оснастка; б — "тающая" оснастка; 1...2 — номера точек (см. рис. 2 и табл.)
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(коническая матрица при реализации интенсивного 
сдвига). 

На каждом шаге деформации проводился ком-
плексный анализ деформационных характеристик. 
Анализ данных проведенных расчетов (см. табл.) про-
водился также для определения характера изменения 
сдвигового напряжения текучести матрицы-основы в 
зависимости от ее средней квадратичной деформации 
(см. рис. 3) для прессования в цилиндрической и кони-
ческой матрицах. 

При <em> = 0,628...0,634 (цилиндрическая матри-
ца) наблюдается "зуб" текучести [7] (резкое повыше-
ние) ts, связанное со значительным сопротивлением 
сжатию закрытой поры на четвертой стадии уплот-
нения. Пик напряжений в данном случае указывает 
на то, что в локальных областях замкнутых пор при 
сжатии возникают напряжения, существенно превы-
шающие напряжения в компактных металлах. При 
использовании конической матрицы, где реализуется 
развитый сдвиг, "зуб" текучести отмечается в точках 
6...10  графика (см. рис. 3) в диапазоне (0,514…0,182) 
< <em> m (0,582…0,802), соответствующих второй ста-
дии уплотнения.

При <em>, находящихся в диапазоне значений 
0,582….0,802, — точки кривой 10…12 (см. рис. 3), что 
соответствует четвертой стадии, когда плотность струк-
туры приближается к плотности компактного матери-
ала, наблюдается снижение уровня ts от номинального 
уровня. При этом наблюдается тенденция к существен-
ному понижению сдвигового напряжения текучести ts 
матрицы-основы, что определяет снижение потребных 
энергосиловых характеристик процесса по сравнению 
с уплотнением в цилиндрической матрице. 

Генезис данной схемы деформационного упроч-
нения материала основы определяется также коли-
чеством, формой и размером пор. При достижении 
критических давлений на границах пор наблюдается 
разрушение металлических связей между отдельными 
частицами, что ведет к уменьшению общей площади 
межчастичных контактов. При этом существенно воз-
растают напряжения на остальных площадях остав-
шихся контактов.  Данное явление было отмечено в ра-
боте [8], где изменение коэффициента интенсивности 
напряжений порошкового железа было отмечено в ин-
тервале пористости 6…8 % [9] в основном при наличии 
щелеобразных пор.

Анализ структуры материала и морфологии пор в рас-
сматриваемом процессе интенсивного уплотнения опре-
деляет принадлежность данного вывода к третьей стадии 
уплотнения, где отмечен скачок ("зуб" текучести) напря-
жений (см. рис. 3). Следует отметить морфологию пор дан-
ной стадии (стадии интенсивного сдвига) как щелеобраз-
ную, что вызывает высокие значения напряжений в устьях 
пор под действием нагрузок.

Анализ данных об уплотнении порошков при моно-
тонном повышении осевого давления путем расчета 
связи ts = f(<em>) позволяет определить особенности 
деформационного упрочнения матрицы-основы и 
влияние сдвиговых напряжений ts и средних квадра-
тичных деформаций <em> на уплотнение и характер 
структурирования порошкового тела.

Проведенный анализ позволяет установить, что 
предел текучести матрицы-основы, а также характер 
его изменения вследствие деформационного упрочне-
ния определяют также и характер кривой уплотнения 
(см. рис. 2).
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Введение

В настоящее время создание дисперсно-упрочняе-
мого наплавленного слоя с высокой температурно-де-
формационной стойкостью (до 950...1100 °С) проводят 
электродами марок ОЗШ-6, ОЗШ-8 [1]. При этом хи-
мический состав и структура наплавленного металла 
отличаются (зачастую весьма существенно) от состава 
и структуры свариваемых материалов. Основным по-
казателем, определяющим выбор состава электрода, 
является обеспечение основных эксплуатационных 
характеристик сварных соединений (механических 
свойств, коррозионной стойкости, жаростойкости, жа-
ропрочности), стойкости металла шва к образованию 
трещин, требуемого комплекса сварочно-технологиче-
ских свойств [2].

Практическое и фундаментальное значение име-
ют разработки по использованию металлокерамиче-
ских наплавочных электродных материалов на основе 
МАХ-фазы, которые обладают весьма специфически-
ми свойствами [3]. Подобно металлам эти материалы 
демонстрируют высокую тепловую и электрическую 

проводимость, а также имеют достаточно высокую 
стойкость к тепловым ударам. Подобно керамике име-
ют высокий модуль упругости, низкий тепловой ко-
эффициент расширения, высокую теплостойкость и 
превосходную жаростойкость. По сопротивлению ци-
клическим нагрузкам при температурах выше 1000 °С 
такие материалы не уступают, а зачастую превосходят 
большинство известных жаропрочных и жаростойких 
материалов, в том числе никелевые сплавы и интерме-
таллиды.

В работах [4, 5] для получения длинномерных 
стержней из материалов на основе МАХ-фазы систе-
мы Ti—Al—C был предложен метод СВС-экструзии, 
который сочетает процессы горения в режиме СВС 
(самораспространяющегося высокотемпературно-
го синтеза) со сдвиговым высокотемпературным 
деформированием. Показано, что предложенным 
методом удается получать компактные стержни из 
материала на основе Ti—Al—C, однородного по 
длине и сечению и с относительной плотностью бо-
лее 95 %.

Предметом настоящей работы стали апробиро-
вание и обоснование использования разработанных 
СВС-электродов на основе Ti—Al—C для нанесения 
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защитных покрытий на металлическую поверхность 
методом электродуговой наплавки в среде аргона.  
Изучено влияние энергетических параметров на-
плавки на качество и строение легированного слоя. 
Методами сканирующей электронной микроскопии, 
рентгеноспектрального и рентгенофазового анализа 
изучена микроструктура и фазовый состав наплавлен-
ного слоя.

Объекты и методики исследования

Электродуговую наплавку проводили в защит-
ной атмосфере аргона при токах 40, 50 и 80 А СВС-
электродами диаметром 3 мм на подложку из стали 3  
толщиной 3  мм. Материал используемых СВС-
электродов состоит из матрицы Ti3AlC2  (80... 
90 % мас.), дисперсно-упрочненной тугоплав-
кими частицами TiC (10...20 % мас.). Проведен-
ные ранее испытания на жаростойкость данных 
материалов в окислительной атмосфере возду-
ха при температуре 900 °С показали, что ско-
рость их окисления составляет менее 0,68  г/(м2·ч),  
при этом скорость коррозии составила менее  
2  мм/год. Образцы жаропрочного сплава ЖС32У с 
защитными покрытиями, полученные из материалов 
на основе Ti—Al—C методом электроискрового ле-
гирования, успешно прошли испытания на длитель-
ную жаропрочность без разрушения при температуре  
970 °С в течение 45 ч под нагрузкой 300 МПа [5]. По-
ложительные результаты проведенных ранее испы-
таний стали основанием для использования матери-
алов на основе Ti—Al—C в качестве электродов для 
электродуговой наплавки.

В представленной работе на металлическую под-
ложку наплавляли один слой при одном проходе. При 
токе 40  А для плавления СВС-электрода требовалось 
длительное время, наплавка протекала дискретно. При 
повышении тока до 50 А СВС-электрод плавился ин-
тенсивнее, наплавка стабилизировалась. При повыше-
нии тока до 80 А скорость наплавки увеличилась при-
мерно в два раза. Качество поверхности наплавленных 
слоев при трех режимах практически не отличалась, не 
было замечено трещин, пор, кратеров, нагаров.

Исследование микроструктуры проводили на авто-
эмиссионном сканирующем электронном микроскопе 
сверхвысокого разрешения Zeiss Ultra plus на базе Ultra 55  
(Германия). Рентгенофазовый анализ проводили на 
порошковом рентгеновском дифрактометре ARL 
X’TRA (Thermo Fisher Scientific, Швейцария).

Проведение эксперимента  
и обсуждение его результатов

На рис. 1  представлена характерная микро-

структура наплавленного слоя. При наплавке на 
разных режимах происходит распад МАХ-фазы 
Ti2AlC3, и при кристаллизации в сварной зоне об-
разуются карбид титана, твердый расплав титана 
в железе и алюминид титана. С увеличением силы 
тока высота наплавленного слоя возрастает с 2,8 до 
4 мм, ширина — с 7 до 8,5 мм соответственно. Ми-
кроструктура наплавки при силе тока 40  А более 
равномерная. С увеличением силы тока равномер-
ность распределения структурных составляющих 
ухудшается.

О Б Р А Б О Т К А  К О Н Ц Е Н Т Р И Р О В А Н Н Ы М И  П О Т О К А М И  Э Н Е Р Г И И

Рис. 1. Наплавленный слой при токе I = 40 А

Рис. 3. Общий вид дендритных зерен TiC в верхней части на-
плавленного слоя
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Рис. 5. СЭМ-матрицы в характеристиче-
ском изображении элементов и элемент-
ный анализ

Рис. 6. Микроструктура второго участка покрытия
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Наплавленные слои при различных ре-
жимных параметрах процесса имеют схо-
жее строение, и можно выделить три ха-
рактерных участка в поперечном сечении. 
Первый участок — поверхность покрытия 
(толщиной от 150...200 мкм при I = 40 А и 
до 350...400 мкм при I = 80 А). На поверх-
ности микроструктура наплавленного 
слоя существенно отличается от микро-
структуры исходного электрода (рис. 2, 
см. с. 2 обложки). Карбидные зерна при 
кристаллизации становятся вытянуты-
ми, преимущественно по направлению 
отвода теплоты, столбчатыми дендрит-
ными зернами (спектры 5, 6) с макси-
мальными размерами до 100 мкм (рис. 3).  
В этом случае появляется возможность, 
варьируя условиями теплоотвода, полу-
чить ориентированные структуры, об-
ладающие, как правило, анизотропией 
свойств.

Карбидные зерна расположены в ма-
трице сложного состава, состоящей из 
материала подложки — железа и тита-
на, которые по данным РФА образовали 
между собой твердый раствор Fe0,64Ti0,36, 
а также Fe3Al (рис. 4, см. с. 2 обложки). 
Алюминид железа наблюдается преиму-
щественно в верхней части покрытия и 
представляет собой пластинчатую струк-
туру, которую хорошо видно при боль-
шем увеличении (рис. 5). Это соединение 
хорошо идентифицируется с учетом эле-
ментного анализа в спектрах 1, 2 и нало-
жения характеристических изображений 
элементов Al и Fe. При этом содержа-
ние Ti в этих областях не наблюдается, 
что также говорит об распаде исходной 
МАХ-фазы. Спектры 5, 6  показывают 
карбидные зерна (на рис. 5 более темные 
области). Это также подтверждает и вид 
в характеристическом изображении эле-
ментов титана и углерода (наложение бе-
лых областей). Спектры 3, 4 указывают на 
твердый раствор Fe0,64Ti0,36 (более светлые 
области).

Второй участок состоит из округлых 
карбидных зерен (спектры 3...5 на рис. 6)  
размерами менее 20  мкм, расположен-
ных в матрице железа–титана (спектры 1, 2). Осо-
бенностью этого участка является малое присутствие 
фазы алюминида железа. Предположительно, обладая 
меньшей плотностью (4,05 г/см3) по сравнению с кар-
бидными зернами (4,93  г/см3) и твердым раствором 

титана в железе (5,3...5,5 г/см3), в наплавочной ванне 
при кристаллизации алюминид титана всплывает на 
поверхность покрытия.

Третий участок — диффузионная зона по-
крытия и подложки, представляющая собой 
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Рис. 7. Микроструктура диффузионного слоя
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эвтектику карбида титана в матрице железа 
(рис. 7). В прилегающем к подложке слое кар-
бидные зерна имеют округлую форму величи-
ной менее 10  мкм. Карбидные зерна (спектр 4)  
проникают в покрытие на глубину до 150...200 мкм, 
что повышает адгезионную прочность защитного 
покрытия при его работе.

Выводы

Установлено, что при токах наплавки 40...80 А про-
исходит распад МАХ-фазы Ti2AlC3 и при кристаллиза-
ции в сварной зоне образуются карбид титана, твердый 
расплав титана в железе (Fe0,64Ti0,36) и алюминид тита-
на. С увеличением силы тока высота наплавленного 
слоя возрастает с 2,8 до 4 мм, ширина — с 7 до 8,5 мм 
соответственно.

Установлено, что наплавленный слой состоит из 
трех характерных участков. В верхней части покры-
тия карбидные зерна при кристаллизации становят-
ся столбчатыми дендритными, ориентированными 
по направлению отвода теплоты, с максимальными 
размерами до 100 мкм. Центральная часть состоит из 
округлых карбидных зерен размерами менее 20 мкм, 
расположенных в матрице железа—титана. Размеры 
и морфология карбидных зерен в этой части наплав-
ки и в исходном электроде подобны. В процессе на-
несения покрытия происходят оплавление матери-
ала подложки и перемешивание его с электродным 
материалом, размер диффузионной зоны составляет 
150...200 мкм.

Характерной особенностью использования элек-
тродов из МАХ-фазы на основе Ti—Al—C являет-
ся образование при наплавке в верхней части по-
крытия матрицы из твердого раствора алюминида 

железа, которая представляет собой пластинчатую 
структуру.

На основе проведенных исследований наплавлен-
ного слоя можно сделать вывод о перспективности ис-
пользования электродов на основе МАХ-фазы системы 
Ti—Al—C, полученных методом СВС-экструзии, для 
нанесения защитных покрытий электродуговой на-
плавкой.
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Основные вопросы теории плазменного поверхностного  
упрочнения металлов (Обзор. Часть 2)

Рассмотрены теоретические и прикладные вопросы нагрева стали и чугуна плазменной дугой в целях тер-
мической и химико-термической обработки. Приведены концептуальные положения процесса нагрева металлов 
источниками концентрированных потоков энергии. Представлены результаты исследований стадий нагрева и 
охлаждения структур поверхностного слоя металлов, эксплуатационные свойства после закалки с нагревом плаз-
менной дугой во взаимосвязи с физическими процессами, протекающими при нагреве.

Ключевые слова: плазменное поверхностное упрочнение сталей и чугунов, образование аустенита, скорости 
нагрева и охлаждения, анодные пятна, синхротронное излучение, фуллерены, дислокации в металлах.

Theoretical and applied questions of heating of steel and cast iron by a plasma arch for thermal and chemical heat 
treatment are considered. Conceptual provisions of process of heating of metals by sources of the concentrated streams of 
energy are provided. Results of researches of stages of heating and cooling of structures of a blanket of metals, operational 
properties after training with heating by a plasma arch are presented to interrelations with the physical processes proceeding 
at heating.

Keyword: plasma surface hardening of steel and cast iron, formation of austenite, speeds of heating and cooling, anode 
spots, synchrotron radiation, fullerenes, dislocations in metals.

В первой части работы* были рассмотрены общие 
вопросы и положения по формулированию основ те-
ории плазменного упрочнения сталей и сплавов. Вы-
делены основные отличия поверхностного плазмен-
ного упрочнения от других способов обработки метал-
лов концентрированными потоками энергии (КПЭ). 
Представлены дискуссионные вопросы классической 
теории фазовых превращений, которые необходимо 
учитывать при проведении исследований примени-
тельно к обработке металлов КПЭ. Приведен список 
важнейших работ в области фазовых и структурных 
превращений как для классической термообработки 
металлов и сплавов, так и для способов поверхностно-
го упрочнения.

Новые экспериментальные данные и представления 
о механизме аустенизации в сталях. При сверхбыстром 
лазерном нагреве токами высокой частоты (ТВЧ), по 
мнению авторов работ [1—8], рекристаллизация аусте-

нита может быть подавлена. Экспериментально обна-
ружено [1, 2], что при лазерном нагреве стали с исход-
ной перлитной структурой образование аустенита мо-
жет происходить путем бездиффузионного сдвигового 
мартенситоподобного превращения (рис. 1). В работах 
[1, 2] установлено, что "при лазерном нагреве a → g- 
превращение в сталях с исходной структурой реечного 
мартенсита происходит не на карбидных частицах, а пу-
тем зарождения и роста зародышей на границах a-реек, 
ориентационно связанных с исходной структурой, что 
приводит к восстановлению первоначального аустенит-
ного зерна. При лазерном нагреве перекристаллизация в 
сталях с исходной структурой реечного мартенсита со-
стоит из двух этапов: упорядоченной перестройки a → g 
и рекристаллизации фазонаклепанного аустенита. От-
пуск и деформация закаленной стали не приводят к нару-
шению упорядоченности a → g-превращения, а влияют на 
второй этап перекристаллизации — рекристаллизацию 
аустенита, вызывая понижение температуры ее начала 
к интервалу a → g-превращения". * Упрочняющие технологии и покрытия. 2015. № 12.

Рис. 1. Образование аустенита внутри перлитной колонии стали У8 при быстром нагреве: 
а, в — светлопольные изображения; б — темнопольное изображение в рефлексе (110) a-фазы [1]
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В работе [1] приведены экспериментальные данные 
по образованию аустенита в перлитной структуре по 
бездиффузионному механизму при скорости нагрева 
20 °С/с (рис. 2, 3). В работе [9] установлено, что при 
плазменном нагреве механизм a → g-превращения в 
среднеуглеродистых сталях с исходной ферритокар-
бидной структурой зависит от скорости нагрева: при 
медленных режимах упрочнения со скоростью нагрева 
V < 100 ºС/с преобладающим является диффузионный 
механизм аустенизации, при V = 100...1000 °С/с — сме-
шанные механизмы. При режиме упрочнения со ско-
ростью нагрева V > 1000  °С/с процесс аустенизации 
протекает по сдвиговому (бездиффузионному) меха-
низму. 

Эксперименты с ипользованием 4D-томографии на 
фемтосекундном лазере (Дж. Уэлби, США) подтвер-
дили механизм сдвигового бездиффузионного a → g- 
превращения нанопленки. В течение 200 нс сверх-
быстрого нагрева до температуры 1063 К решетка на-
нопленки перестраивается по механизму сдвига, а за-
тем размеры новой g-фазы начинают расти за счет диф-
фузионных процессов. 

В работах H.K.D.H Bhadeshia [10] есть первые 
электронные снимки с просвечивающего микроско-
па, зафиксировавшие начальные флуктуационные 
состояния зародыша аустенита, которые вызвали но-
вый интерес к данной теме (S.E. Offerman, N.H. van 
Dijk, J. Sietsma, E.M. Lauridsen, L. Margulies, S. Grigull,  
H.F. Poulsen, S. van der Zwaag). 

В последние годы сформировалось и продолжает 
бурно развиваться новое научное направление — фун-
даментальные исследования структуры и свойств, гра-
диентных структурно-фазовых состояний в твердых 
телах, где важная роль отводится поверхностным спо-
собам обработки металлов с использованием КПЭ [11]. 
В процессе электронно-лучевой закалки [11] в упроч-
ненном слое зафиксированы новые структуры мартен-
сита наноразмера. 

В работе [12] приведены результаты исследований 
(рис. 4) при химико-термическом воздействии дуги на 
поверхность низкоуглеродистой стали Ст3. Показано, 
что в модифицированном слое происходят структур-
но-фазовые превращения, приводящие к образованию 
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Рис. 2. Особенности a → g-превращения в высокоуглеродистых легированных сталях при скорости нагрева 20 °С/с, времени вы-
держки при максимальной температуре нагрева от 3 до 20 с [82]: 
а — два мартенситных региона, образовавшиеся на стыке перлитных колоний; б — незавершенность процесса аустенизации 
в ферритных прослойках одной перлитной колонии; в — образование аустенита прямо на цементитной пластине; г — про-
движение фронта a → g-превращения в ферритной прослойке между цементитными пластинами; д, е — продвижение фронта  
a → g-превращения с растворением двух пластин цементита

Рис. 3. a → g-превращения в ферритной прослойке между це-
ментитными пластинами (температура нагрева 800 °С, выдерж-
ка 9 с, скорость нагрева 20 °С/с) [82]
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в системе Fe—C фуллеритов типа C60 (со следами C70), 
частичной аморфизации поверхностного слоя, об-
условленной пересыщением углеродом, и заметному 
возрастанию доли соединений типа высших карбидов. 
По мнению М.М. Закирничной [13], которая впервые 
обнаружила в структуре железоуглеродистых сплавов 
одну из углеродных форм, фуллерены С60  и С70 обра-
зуются в сталях при кристаллизации и в процессе фа-
зовых переходов. М.М. Закирничная, В.С. Иванова,  
И.Р. Кузеев и другие авторы [13—18], разрабатываю-
щие фуллереновую модель формирования железоугле-
родистых сплавов, считают, что требуются уточнение 
и пересмотр основ теории фазовых превращений в 
металлах при сварке, химико-термической обработке, 
выплавке стали и т. д. Проведенные эксперименталь-
ные исследования углеродистых сплавов на основе же-
леза (стали 45, стали У12, серого чугуна СЧ25 и высоко-
прочного чугуна ВЧ45, а также стали марки 20Х23Н18 с 
науглероженным поверхностным слоем) методом ИК-
спектроскопии и малоуглового рассеяния рентгенов-
ских лучей показали наличие в них фуллереновых ком-
плексов на основе С60 и С70 [15, 16]. Исследования так-
же показали [13—18], что после 
отжига количество фуллеренов 
увеличивается с возрастанием 
содержания углерода в сплаве. 
Это объясняется тем [13, 14], 
что при нагреве выше кри-
тических температур (860  °С) 
происходит распад ферритно-
цементитной структуры с об-
разованием аустенита. Распад 
цементита сопровождается вы-
делением свободного углерода, 
который в неравновесных ус-

ловиях образует кластеры с последующим формиро-
ванием сферических структур — фуллеренов [13]. При 
охлаждении стали распад аустенита сопровождается 
выделением свободного углерода, из которого может 
образоваться дополнительное количество фуллеренов. 
Быстрое охлаждение (в воде) с образованием мартен-
ситной структуры препятствует распаду фуллеренов, 
и, таким образом, их количество в стали будет повы-
шаться. Последние достижения в области углеродных 
соединений позволяют предположить, что в железо-
углеродистых сплавах при плазменном поверхностном 
упрочнении и модифицировании возможно образова-
ние свободного углерода в виде фуллеренов, глобул и 
бакитьюбов [19].

Пионерами нового интереса к проблеме фазовых 
превращений в металлах выступили специалисты сва-
рочного производства T.A. Palmer, J.W. Elmer [20, 21], 
которые разработали методику изучения фазовых пре-
вращений в зоне термического влияния (ЗТВ) при то-
чечной контактной и аргонно-дуговой сварке низкоу-
глеродистых, среднеуглеродистых и аустенитных сталей 
с использованием синхротронного излучения (рис. 5)  
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Рис. 4. Рентгеновские дифрактограммы приповерхностного слоя стали Ст3 толщиной ~ 500 нм [12]: 
а — после обработки дугой, диапазон 2q = 40...50°; б — диапазон 2q = 5...35°

Рис. 5. Прямое наблюдение фазовых превращений в ЗТВ при сварке стали 1045 на стадиях 
нагрева (а) и охлаждения (б) [20]
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в режиме реального времени. Это позволило экспери-
ментально фиксировать момент перестройки кристал-
лической решетки в зоне термического влияния на ста-
диях быстрого нагрева и охлаждения в процессе сварки 
и строить подробную карту фаз и структур в зоне тер-
мического влияния. 

Результаты экспериментов T.A. Palmer, J.W. Elmer 
по изучению фазовых превращений в зоне термическо-
го влияния металлов при сварке позволили дополнить и 
уточнить фундаментальные положения А.Б. Гренигера 
и А.Р. Трояно [22] о "феномене незавершенной реакции". 
Согласно этому "феномену" аустенит на стадии охлаж-
дения при бейнитном превращении разделяется на вы-
сокоуглеродистые и низкоуглеродистые участки. По 
"релаксационной теории полиморфного превращения" 
Г.В. Курдюмова и А.Л. Ройтбурда [23] в пределах каж-
дого участка реализуется свой механизм релаксации, 
вследствие чего превращение аустенита в каждом таком 
участке определяется своей С-образной диаграммой. 

Факт "предрасслоения аустенита" на две g-фазы: обе-
дненную и обогащенную углеродом при бейнитном 
превращении известен из работ М. Такахаши, Х. Бгаде-
шиа, А.А. Жукова и других авторов. Связано это с тем 
[24, 25], что на кривых концентрационной зависимости 
Гиббса появляется участок с отрицательной кривиз-
ной, где размещается "спинодальный" интервал Ван-
дер-Ваальса. Основной интерес к работам T.A. Palmer 
и J.W. Elmer связан с тем, что они показали, что "фе-
номен незавершенной реакции" реализуется и на ста-
дии нагрева (в диапазоне скоростей нагрева при сварке 
50...100 °С/с) в момент a ® g-превращения в результате 
действия одновременно двух исходных (с точки зрения 
реакции сдвигово-диффузионного образования g-фаз) 
механизмов. Именно факт "предрасслоения аустенита" 
[20, 21] на стадии нагрева и незавершенность процесса 
гомогенизации в ЗТВ в дальнейшем определяют мор-
фологические особенности структур, образующихся в 
зоне термического влияния при сварке, и связанное с 
этим негармоническое поведение функций механиче-
ских свойств, что обусловливает их специфическое по-
ведение и, как следствие, характер разрушения изделий. 
Обнаруженное явление "предраслоения аустенита" в 
процессе сварки на стадии нагрева [20, 21] с большой сте-
пенью вероятности будет проявляться практически для 
всех способов поверхностного упрочнения КПЭ. 

На основе анализа многочисленных работ [26—
31, 32—74, 75—87] можно представить, что a ® g- 
превращения в металлах при скоростном нагреве КПЭ 
имеют масштабную иерархию, где на каждом уровне 
существует свой доминирующий механизм трансфор-
мации фазовых и структурных составляющих в поверх-
ностном слое. Бездиффузионные процессы будут пре-
обладать на нано- и микроуровнях a ® g-превращений, 
а диффузионные — на мезо- и макроуровнях. Каждый 

уровень имеет свои кинетические особенности и за-
кономерности. Еще один важный вывод — о возмож-
ном существовании смешанных механизмов a ® g- 
превращения даже и при меньших значениях скорости 
нагрева (10...300  °С/с) можно сделать из анализа работ 
[1, 2, 19, 60, 80, 81]. В то же время в целях дальнейшего 
понимания и объяснения эффекта "предраслоения ау-
стенита" на стадии нагрева необходимы новые подходы к 
изучению фазовых превращений, которые связаны с из-
учением  фундаментальных свойств и микроскопических 
процессов (на мезо-, микро- и наноуровнях), характер-
ных для кристаллических решеток в специфических ус-
ловиях, возникающих "вблизи" критических температур 
полиморфных превращений. В настоящий момент сфор-
мировалась концепция о важной роли предпереходной не-
устойчивости кристаллической решетки [24, 25, 88—98]. 
Согласно этой концепции следует ожидать, что началу 
процесса a ® g-превращения должно предшествовать 
появление особых структурных состояний (предпере-
ходных флуктуаций или "гетерофазных флуктуаций", 
неоднородностей нано- и мезомасштаба, К-состояний), 
которые играют роль своеобразных докритических заро-
дышей новой фазы [88—94] т. е. существует подготови-
тельный этап, формирующий и запускающий механизм  
a ® g-превращения в металлах. В связи с этим [92—98] 
необходимо с макроуровня исследований перейти на 
атомарный уровень рассмотрения превращений с вы-
яснением взаимосвязи между особенностями атомных 
колебаний (фононов) и потерей устойчивости кристал-
лической решетки "накануне" [88—91] фазового перехода 
феррит—аустенит, аустенит—мартенсит, аустенит—пер-
лит и т. д. 

Из работ А.П. Гуляева, И.И. Новикова, А.А. Шор-
шорова, М.Х. Кайбышева и др. известно об аномальном 
изменении некоторых свойств и структуры — переходе 
металлов в состояние "предпревращения" накануне фазо-
вых превращений. Установлено [99], что в среднем для 
большинства металлов за 288 К перед критической точ-
кой температуры Ас1  фазовых превращений плотность 
начинает отклоняться от линейной зависимости, за 383 
К — теплоемкость и за 239 К — электросопротивление 
при аллотропических превращениях. Среднее значение 
температурного интервала DТ изменения физических 
свойств [99], в котором зависимость свойства отклоняет-
ся от линейной, для плотности составляет DТd = 0,199ТФП, 
для теплоемкости — DТCр

 = 0,22ТФП, для электросопро-
тивления — DТr = 0,17ТФП. В первом приближении мож-
но заключить, что в среднем по всем физическим свой-
ствам DТ = 0,2ТФП и фазовая система железо—углерод 
задолго до температуры фазового перехода ТФП начинает 
готовиться к нему. По мнению А.П. Гуляева, Ж.П. Пуа-
рье, А.А. Преснякова, М.Х. Шоршорова, О.А. Кайбыше-
ва, О.М. Смирнова, В.К. Портного, аномальные эффек-
ты на стадиях "предпревращений" объясняются действием 
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вакансий. Именно вакансии освобождают часть занятых 
атомами матричной фазы узлов решетки при фазовом 
переходе, чтобы перестройка решетки стала возможной. 
В работе [100] экспериментально показано, что в армко-
железе и сталях активность акустической эмиссии (АЭ) 
возникает за несколько десятков-сотен градусов до на-
чала фазовых превращений. Максимальные значения 
активности АЭ наблюдаются в критических точках тем-
ператур Ас1 и Ас3 и она прекращается после последних. 
Важное уточнение делают авторы работы [100]: "в непо-
средственной близости от температуры фазового перехода 
наблюдается уменьшение АЭ". 

В работе [101] исследовались стали 20, 45, 30ХГСА, 
Ст3, Ст5, где также зафиксирована акустическая актив-
ность "вблизи" температур фазовых переходов. Авторы 
[101] объясняют этот эффект неравномерностью нагре-
ва и, как следствие, возникновением значительных тер-
момеханических напряжений, что активирует движение 
дислокаций. Перемещение дислокаций, по мнению ав-
торов [101], сопровождается акустической активностью. 
В работах по лазерному [83—87] и плазменному [19, 60] 
нагреву ниже критической точки Ас1  отмечается, что 
структурные изменения на мезо- и микроуровне проис-
ходят как в феррите, так и в карбидных фазах и связаны 
с появлением большого количества дислокаций, кото-
рые отсутствовали в исходном состоянии (рис. 6). 

Применительно к нагреву металлов КПЭ можно 
отметить концепцию В.Н. Варавки, развивающего те-
орию вакансионно-дислокационных взаимодействий 
(ВДВ) при лазерном упрочнении [102]. 

В поле температурных градиентов и градиентов на-
пряжений поверхностного слоя металла всегда существу-
ет неоднородность химического потенциала вакансий, 
что является причиной возникновения вакансионных 
потоков. В поверхностном слое металла с помощью ла-
зерного импульса могут создаваться высокие плотности 
неравновесных коцетраций (1017...1020 см–3), а также ко-
лебания физических параметров с частотой 102...104  Гц, 
что приводит к развитию колебательной неустойчивости 
и автоколебаний температуры поверхности [91]. 

В работе по плазменному упрочнению [60] рассмотрен 
вопрос a ® g-превращений в среднеуглеродистых сталях в 

рамках представлений [88—98] о размягчении фононов и 
возникновении предпереходных состояний. С использо-
ванием методов неравновесной термодинамики в работе 
[60] исследована кинетика зарождения g-фазы в феррито-
перлитной структуре среднеуглеродистых сталей с пози-
ции подвижности границ и особой роли дислокаций. По-
казано, что высокие градиенты напряжений, возникаю-
щие в поверхностном слое металла при скоростном нагре-
ве поверхности (100...10 000 °С/с), способствуют тому, что 
дислокации ускоряют ОЦК ® ГЦК-превращение, стиму-
лируя своими полями напряжений развитие длинновол-
новой решеточной неустойчивости [88—98]. Полученные 
результаты моделирования [60] совпадают с результата-
ми авторов других работ [88—98], что дает возможность 
сделать предположение о решающей роли создаваемых 
дислокацией деформаций в стимулировании решеточ-
ной неустойчивости на атомарном и наноуровне a ® g- 
превращения. По мнению авторов [88—91], важная роль 
влияния дислокаций на a ® g-превращение связана, в 
первую очередь, со стимулированием развития решеточ-
ной неустойчивости полями упругих деформаций. В свя-
зи с этим имеющиеся в настоящий момент теоретические 
гипотезы и экспериментальные факты дают возможность 
пересмотреть концепцию гетерогенного зарождения на 
границах зерна как результата случайных термических 
флуктуаций, появление которых облегчено вблизи грани-
цы раздела. 

Согласно традиционным представлениям [75] грани-
цы зерна могут быть предпочтительными местами сегре-
гации одной из компонент (если параметры сплава лежат 
в области взаимной растворимости компонент) или сти-
мулировать гетерогенное зарождение новой фазы. От-
носительно недавно внимание было обращено на другой 
аспект этой проблемы, а именно на роль внутренних по-
верхностей раздела в кинетике формирования структур. 
Было обнаружено [92—95], что в закритической области, 
когда однородное состояние сплава неустойчиво отно-
сительно спинодального распада, границы раздела могут 
стимулировать появление концентрационных волн, рас-
пространяющихся внутрь образца. Это явление интен-
сивно изучалось в последние годы и получило название 
"направляемого поверхностью распада" (surface directed 
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Рис. 6. Увеличение скопления дислокаций в процессе нагрева до температуры Ас1 в углеродистых сталях при скоростном нагреве [60]:
а — исходное распределение дислокаций в зерне феррита; б — увеличение плотности дислокаций в зерне феррита при темпе-
ратуре Ас1; в — увеличение плотности дислокаций в перлите при температуре Ас1
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spinodal decomposition, SDSD). В условиях SDSD грани-
цы зерен определяют морфологию распада; выделения 
новой фазы образуются в виде чередующихся доменов с 
геометрией, повторяющей форму зерна [92, 93]. Как по-
казано в [93—95], в некоторых случаях возникающие при 
SDSD концентрационные неоднородности могут дости-
гать макроскопических масштабов. 

Согласно имеющимся в нашем распоряжении экспе-
риментальным фактам и теоретическим представлениям 
ключевым моментом оказывается перестройка структуры 
границы зерна, сопровождающаяся коррелированным ис-
пусканием дислокаций. В работах [19, 60] на основании 
развиваемой концепции иерархии структурных уровней 
показано, что в процессе плазменного упрочнения на ато-
марном уровне a ® g-превращения осуществляются без-
диффузионным механизмом. 

Далее следует отдельно отметить работы, связанные 
с изучением влияние магнетизма на фазовые превраще-
ния. Известно, что явление магнетизма играет решаю-
щую роль в фазовом равновесии железа и его сплавов, 
включая сам факт стабильности ОЦК-фазы при низких 
температурах [76, 77]. При нагреве феррита и перлита 
(феррит + цементит) кристаллические решетки по мере 
приближения к точке Кюри будут искажаться. В работе 
[102] на основе анализа экспериментальных данных вы-
сказано утверждение, что при магнитном фазовом пере
ходе в любом ферромагнетике происходят значительные 
искажения кристаллической решетки структуры. 

Магнитные и решеточные степени свободы особен-
но сильно взаимосвязаны в g-Fe, о чем свидетельствуют 
недавние результаты первопринципных расчетов [88—
90]. В результате появление магнитного упорядочения 
будет сопровождаться спонтанными деформациями 
кристаллической решетки. Наблюдение антиинварного 
поведения теплового расширения g-Fe [97, 98] указыва-
ет на то, что ближний магнитный порядок присутствует 
в широком интервале температур T > Aс3. При этом маг-
нитные неоднородности неизбежно сопровождаются 
решеточными деформациями [97, 102]. Поэтому струк-
тура аустенита в фиксированный момент времени будет 
содержать области, в которых ГЦК-решетка g-Fe суще-
ственно искажена и возможно существование ГЦТ g-Fe 
с ближним порядком расположения атомов углерода.  
В рамках такого подхода аустенит представляет собой в 
определенной области температур особое структурное 
состояние с пространственным масштабом порядка де-
сятков нанометров. О его существовании в определен-
ной области температур свидетельствуют наблюдаемые 
особенности поведения физических свойств, таких как 
магнитная восприимчивость и тепловое расширение 
[96—98]. Переохлаждение такого состояния аустенита 
приводит к формированию "новых" дисперсных струк-
тур [90, 98], называемых "маринитом", появление кото-
рых предшествует g→a-превращению [98]. Эти структу-

ры характеризуются наличием в матрице ГЦК-железа 
областей квазистатических атомных смещений, перево-
дящих решетку ГЦК в ГЦТ- или ОЦТ (ОЦК) с ближ-
ним магнитным порядком, а также наличием областей 
с ГЦТ-решеткой с ближним порядком расположения 
атомов углерода, характерным для карбидов железа раз-
личного состава. 

Согласно патенту № 2447163 РФ "Способ термической 
обработки изделий из сплавов железа (варианты)": "Мари-
нит — структурное состояние сплава на основе железа и 
углерода, характеризующееся наличием в матрице ГЦК-
железа обогащенных углеродом областей квазистатиче-
ских атомных смещений, переводящих решетку ГЦК в 
ГЦТ с ближним ферромагнитным порядком, и обеднен-
ных углеродом областей…. Рутит — структурное состоя-
ние сплава на основе железа и углерода, формирующееся 
при быстром охлаждении (закалке) маринита". В патенте 
№  2447163  РФ приведены фотографии "новых" структур 
маринита и рутита, которые внешне похожи на структуру 
троостита. Однако качество фотографий, представленных 
в патенте, очень низкое и в рамках данной статьи нет воз-
можности провести дискуссию по этому вопросу. Вместе с 
тем, приведенные новые концепции, факты и результаты 
демонстрируют важность новой интерпретации ключевых 
вопросов теории фазовых превращений применительно к 
поверхностному упрочнению КПЭ.

Таким образом, имеющиеся в настоящий момент 
теоретические гипотезы и экспериментальные факты 
по теме фазовых превращений при скоростном нагреве 
металлов позволяют выделить несколько важных на-
правлений в исследовании в целях дальнейшего постро-
ения теории плазменного упрочнения. Первое направ-
ление — оценка роли несовершенств кристаллического 
строения поверхностного слоя металла в образовании 
аустенита, и как следствие, продуктов распада. Второе 
направление — исследование кинетических параметров 
образования аустенита в поверхностном слое металла 
при плазменном нагреве, его морфологии и структуры. 
Третье направление — структурная перекристаллизация 
в поверхностном слое стали при плазменном нагреве. 
Исследования в этих направлениях позволят выявить 
закономерности структурообразования в поверхност-
ном слое, оценить свойства образующихся структур и 
в дальнейшем разрабатывать эффективные технологии 
плазменного поверхностного упрочнения деталей ма-
шин и инструментов. Параллельно с намеченными на-
правлениями работ необходимо провести на фундамен-
тальном уровне исследования воздействия катодных и 
анодных пятен на локальную область поверхности стали 
с одновременным насыщением ее углеродом в процес-
се плазменного поверхностного нагрева и плавления, 
и последующего высокоскоростного охлаждения, что 
должно сопровождаться образованием новых фаз, отли-
чающихся от фаз при равновесном термодинамическом 
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процессе. Это связано с тем, что углерод в железоуглеро-
дистых сталях может находиться в состояниях, не соот-
ветствующих классическому определению фазы [93] (в 
микронесплошностях — аморфный углерод, в виде ат-
мосфер Коттрелла, сегрегаций на дислокационных ско-
плениях, квазиаморфных состояний С60 и С70 [12—18]).

В заключение необходимо отметить, что поставлен-
ные вопросы имеют важное значение не только для по-
верхностной обработки металлов, но и для сварочных 
процессов. Необходимо уточнить и пересмотреть условия 
формирования сварного соединения и, в частности, про-
цессы, протекающие в ЗТВ. Используемые в настоящее 
время технологические мероприятия, регулирующие по-
гонную энергию, подогрев, не позволяют влиять на про-
цесс аустенизации непосредственно в процессе нагрева 
сварочной дугой, так как не учитываются микро- и ме-
зоструктурные факторы, влияющие на место зарождения 
и механизм образования аустенита. Мы добились удов-
летворительного качества (по механическим свойствам) 
металла шва благодаря контролю скорости охлаждения. 
Вместе с тем есть возможность повышения качества свар-
ного соединения путем регулирования скорости нагрева 
и механизма зарождения аустенита на стадии нагрева.
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Получение и исследование трибологических свойств твердосмазочных 
покрытий, содержащих шарообразные наночастицы металла*

Показана возможность применения импульсного лазерного осаждения для получения нанокомпозитных покры-
тий, состоящих из твердосмазочной матрицы (MoSe2 ) и наночастиц металла (Mo). Частицы имели сферическую 
форму, а их размеры составляли ~ 5...50 нм. Концентрация наночастиц в покрытиях варьировалась путем изменения 
условий разлета лазерного факела из MoSe2-мишени. Установлено, что трибологические свойства нанокомпозитных 
покрытий MoSe2 /Mo зависят как от концентрации наночастиц, так и от структурного состояния матрицы. По-
лучены покрытия на стальной основе, понижающие коэффициент трения до ~0,02...0,04 при скольжении стального 
контртела на воздухе лабораторной влажности.

Ключевые слова: антифрикционные покрытия, наноструктура, наночастицы, коэффициент трения.

The possibility of using pulsed laser deposition for preparation of nanocomposite coatings, which consisted of a solid lubricant 
matrix (MoSe2) and metal nanoparticles (Mo), is demonstrated. The particles had a spherical shape and their sizes were about 
5...50 nm. The concentration of the nanoparticles in the coatings were varied by changing the conditions of expansion of the 
laser plume from the MoSe2 target. It was established that the tribological properties of the nanocomposite coatings MoSe2 /Mo 
depended on the concentration of the nanoparticles as well as the structural state of the matrix. A coating, which reduced the 
friction coefficient to about 0.02...0.04 during steel counterbody sliding in air of laboratory humidity, was obtained on a steel 
substrate.

Keywords: low friction coatings, nanostructure, nanoparticles, the coefficient of friction.

Введение

Кристаллическая структура дихалькогенидов пе-
реходных металлов (ДПМ), таких как дисульфиды и 
диселениды молибдена и вольфрама (Mo/W/S2/Se2), 

обладает экстремально высокой степенью анизотро-
пии, что определило их потенциальную возможность 
применения в качестве антифрикционных (твердос-
мазочных) покрытий. Однако исследования, активно 
проводимые мировым научным сообществом в 80—
90-х гг. прошлого века, показали, что чистые ДПМ-
покрытия обладают рядом недостатков, которые 
существенно ограничили область их практического 
применения. Низкая плотность, малая твердость, сла-

* Работа выполнена при финансовой поддержке Ми-
нистерства образования и науки РФ. Авторы благодарят  
В.Ю. Фоминского за полезное обсуждение результатов работы.
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бое сцепление со стальными подложками, активное 
взаимодействие с влажным воздухом не позволяли 
применять эти покрытия в узлах с высокими контакт-
ными нагрузками в обычных по влажности воздуха 
условиях.

В последнее время для получения более каче-
ственных покрытий, позволяющих снизить коэф-
фициент трения в осложненных условиях, сформи-
ровалась тенденция по применению твердосмазоч-
ных материалов в композитных покрытиях, содер-
жащих и твердый компонент, в частности аморф-
ный углерод, карбиды и нитриды титана, а также 
более сложные керамики. Достигнутые результаты 
и характеристики полученных композитных покры-
тий содержатся в ряде обзоров и оригинальных ста-
тьях (например, [1—4]). Основной метод получения 
таких композитных покрытий заключается в одно-
временном осаждении (соосаждении) атомарных 
потоков, образующихся при ионно-плазменном 
или лазерно-инициированном распылении слож-
ных по составу или нескольких мишеней, содер-
жащих требуемые элементы. Очевидно, что в этом 
случае структурно-фазовое состояние покрытий во 
многом определяется термохимическими свойства-
ми элементов, используемых для формирования 
композитного покрытия, и кинетическими услови-
ями на поверхности подложки, зависящими от тем-
пературы осаждения. Возможности регулирования 
фазового состава и структурного состояния (архи-
тектуры) покрытия оказываются сильно ограничен-
ными.

Представляет научный и практический интерес 
развитие новых методов получения композитных, в 
особенности нанокомпозитных, покрытий, позволя-
ющих обойти ограничения, характерные для методов 
атомного соосаждения. В представленной работе на-
новключения твердой фазы (наночастицы молибде-
на) создавались естественным образом при облучении 
поверхности MoSe2-мишени лазерными импульсами 
наносекундной длительности. Наночастицы Мо от-
рывались от поверхности мишени эрозионным паро-
вым потоком и внедрялись в формируемое покрытие 
MoSe2/Mo. Для изменения концентрации наночастиц 
в покрытиях использовался инертный буферный газ, 
который рассеивал осаждаемый атомарный поток, но 
не оказывал заметного влияния на осаждение наноча-
стиц.

Цель работы — исследование возможности полу-
чения твердых наночастиц при лазерном воздействии 
на мишень, изготовленную из диселенида молибдена 
(MoSe2), и изучение их влияния на структуру и три-
бологические свойства нанокомпозитных покрытий 
MoSe2/Mo, образующихся при осаждении эрозионно-
го лазерного факела из MoSe2-мишени.

Методики формирования покрытий  
и их исследование

При проведении импульсного лазерного осажде-
ния покрытий MoSex/Mo использовалась мишень, из-
готовленная из прессованного порошка MoSe2. Поро-
шок получали методом высокотемпературного синтеза 
из порошков Mo и Se чистотой 99,9 %. Размер частиц 
порошка составлял 1...5 мкм. Лазерное облучение ми-
шени проводилось импульсами длительностью ~ 20 нс, 
плотность энергии облучения мишени составляла при-
мерно 7 Дж/см2, частота следования лазерных импуль-
сов — 25 Гц. Лазерный факел, образующийся при облу-
чении мишени, направлялся по нормали к поверхно-
сти на подложку. Перед получением покрытий мишень 
подвергалась многократному импульсному лазерному 
облучению, что обеспечивало формирование нано- 
частиц на ее поверхности. Поверхность MoSe2-мишени 
до и после многократного импульсного лазерного об-
лучения исследовалась методом сканирующей элек-
тронной микроскопии (СЭМ) в сочетании с энерго-
дисперсионной рентгеновской спектроскопией (ЭРС). 
Эти исследования позволили определить структурно-
фазовые изменения поверхностного слоя мишени под 
лазерным облучением.

Подложка устанавливалась на расстоянии 5  см от 
мишени. Камера для осаждения откачивалась турбо-
молекулярным насосом до давления ~ 10–4 Па. В ряде 
экспериментов после откачки в камеру вводили аргон 
до давления 2...10  Пa. Покрытия MoSe2/Mo осажда-
лись на подложки, изготовленные из полированных 
пластин кремния и полированных пластин коррози-
онно-стойкой стали марки 95Х18. Толщина покрытий 
составляла примерно 0,5  мкм. Более тонкие пленки 
MoSe2/Mo осаждались на кристаллы NaCl. Температу-
ра подложек при осаждении составляла 250 °С.

Структура покрытий, осажденных на подложки 
Si, исследовалась методом рентгеновской дифракции 
(РД) с использованием пучка монохроматическо-
го Cu Ka-излучения, скользящего под углом 5° к по-
верхности. Их топография анализировалась методом 
атомно-силовой микроскопии (АСМ). Пленки, полу-
ченные на кристаллах NaCl, предварительно высажи-
вались в воде на металлические сетки и переносились 
в микроскоп для исследования методом просвечива-
ющей электронной микроскопии и микродифракции 
(ПЭМ и МД).

Трибоиспытания покрытий MoSe2/Mo, нанесен-
ных на стальные пластины, проводились без смазки на 
воздухе c относительной влажностью ~ 50  %. В каче-
стве контртела использовался шарик диаметром 3 мм, 
изготовленный из стали 100Cr6 (аналог ШХ15). На-
грузка на шарик составляла 1 Н. Скорость скольжения 
шарика по диску равнялась 10 см/с. Время испытаний 
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(число циклов) определялось из условия появления 
признаков разрушения покрытий. После трибоиспы-
таний поверхность образца с треком износа и поверх-
ность контртела исследовались методом оптической 
микроскопии.

Результаты исследований и их обсуждение

Результаты СЭМ- и ЭРС-исследования мишени до и 
после лазерного облучения представлены на рис. 1. Вид-
но, что исходная мишень состоит из микрокристаллов 
MoSe2, которые имеют пластинчатую форму. Размеры 
кристаллов изменяются от долей микрона до нескольких 
микрометров. Элементы мишени (Mo и Se) достаточно 
однородно распределены по объему микрокристаллов. 
Лазерное облучение вызвало оплавление поверхност-
ного слоя мишени. На оплавленной поверхности лежат 
отдельные сферические частицы субмикронных и нано-
метровых размеров. Согласно данным ЭРС-анализа эти 
частицы обогащены молибденом.

Можно предположить несколько механизмов об-
разования частиц, обогащенных молибденом. При 
лазерном облучении MoSe2-мишени, имеющей отно-
сительно совершенную кристаллическую структуру, 
излучение с длиной волны 1,06 мкм проникало на глу-
бину ~ 0,1 мкм [5]. На начальной стадии импульсно-
го лазерного воздействия этот слой подвергался ин-
тенсивному и быстрому нагреву. В результате нагрева 
селен мог преимущественно испаряться из поверх-

ностного слоя. В результате это-
го поверхностный слой мишени 
мог обогащаться молибденом. В 
результате металлизации поверх-
ности изменялся коэффициент 
поглощения лазерного излучения. 
Известно, что расплавленный ме-
талл эффективно поглощает ла-
зерное излучение [6]. "Взрыв" тон-
кой металлической пленки мог 
вызывать образование частиц Mo. 
Некоторые из частиц сохранялись 
на поверхности, а некоторые вы-
летали из мишени и осаждались 
на подложку. Большие по размеру 
(субмикронные) частицы Mo мог-
ли образоваться на поверхности 
мишени в результате коалесцен-
ции нескольких наночастиц.

Возможен также механизм об-
разования наночастиц Mo в объ-
еме расплавленного слоя мишени. 
Сверхбыстрый лазерный нагрев 
вызывал формирование перегре-
той/метастабильной жидкой фазы 

в относительно толстом поверхностном слое мишени. 
При охлаждении этого сплава могли протекать про-
цессы преципитации молибдена, так как равновесная 
фазовая диаграмма исключает смешивание Se и Mo в 
расплаве [7]. Образовавшиеся преципитаты "заморажи-
вались" в поверхностном слое. При повторном лазер-
ном воздействии поверхностный слой испарялся, а Мо-
преципитаты могли захватываться паром, образующим-
ся при лазерной абляции, и переноситься на подложку.

Известен также гидродинамический механизм об-
разования капельной фракции при лазерной абляции 
твердых мишеней [6]. Образование расплавленного 
поверхностного слоя при лазерном воздействии со-
провождается ускорением поверхности расплава из-
за изменения объема. В результате ускорения поверх-
ности развивается неустойчивость Релея—Тейлора, 
которая вызывает образование волн на поверхности 
расплава. Параметры волны зависят от ускорения, 
толщины слоя жидкой фазы и поверхностного натя-
жения поверхности расплава. В случае сильного пере-
грева метастабильного расплава поверхностное на-
тяжение может снижаться в значительной степени и, 
как следствие, может формироваться периодическая 
структура с малой длиной волны. В этом случае от 
расплавленного поверхностного слоя MoSe2-мишени 
могут отрываться наночастицы MoSex. Содержание 
Se в этих наночастицах зависит от многих факторов, 
но, вероятнее всего, оно будет существенно ниже 
стехиометрического. Это обусловлено эффективной 

О Б Р А Б О Т К А  К О Н Ц Е Н Т Р И Р О В А Н Н Ы М И  П О Т О К А М И  Э Н Е Р Г И И

Рис. 1. СЭМ-изображение и ЭРС-распределение элементов на поверхности мишени 
MoSe2 до (а) и после (б) многократного импульсного лазерного облучения. На вставке 
— увеличенный фрагмент поверхности с наночастицами Мо
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десорбцией Se при высоких температурах в условиях 
вакуума.

Комплексное исследование покрытий и пленок, 
осажденных на подложки Si и NaCl, подтвердило тот 
факт, что наночастицы, образовавшиеся на поверх-
ности мишени, переносились лазерным факелом в 
покрытия и пленки. Согласно данным ПЭМ- и МД-
исследования тонкие пленки MoSe2/Mo (рис. 2) со-
стояли из нанокристаллической матрицы MoSe2  и 
наночастиц Мо. Наночастицы Мо обусловливали по-
явление на картине МД резких кольцевых рефлексов, 
соответствующих ОЦК-решетке Мо. Наночастицы 
Мо имели форму шаров, диаметр которых варьиро-
вался в диапазоне ~ 5...50 нм. Матрица MoSe2 состоя-
ла из нанокристаллов, имеющих слоистую структуру. 
Размеры этих нанокристаллов не превышали 20 нм, а 
сильная разупорядоченность атомной упаковки обу-
словливала диффузный характер кольцевых рефлек-
сов на картине МД.

Результаты рентгеноструктурного анализа пред-
ставлены на рис. 3. Анализ РД-спектров показал, 
что все покрытия состоят из сильно разупорядочен-
ной гексагональной 2Н-фазы и фазы Mo c ОЦК-
решеткой. Относительная доля Mo в покрытии воз-
растает при увеличении давления Ar. Это указывает 
на то, что использование буферного газа позволило 
повышать концентрацию наночастиц Мо в покрытии 
за счет различного влияния газа на разлет атомарного 
потока и наночастиц. Если плотность потока нано-
частиц несмотря на столкновения с молекулами газа 
практически не изменялась, то атомарный поток при 

таких столкновениях рассеивался на большие углы 
[8]. В результате темп осаждения (скорость роста) ма-
трицы покрытия MoSe2/Mo уменьшался при повыше-
нии давления газа.

Изменяя концентрацию наночастиц, газ оказывал 
влияние и на структурное состояние матрицы покры-
тия. Для всех покрытий характерна высокая относи-
тельная интенсивность линии, соответствующей от-
ражению от плоскостей (002), а также значительное 
уширение всех линий в рентгеновском спектре. Такой 
тип спектров может быть обусловлен текстурой по-
крытий, связанной с преобладанием "базисной" ори-
ентации кристаллов с гексагональной 2Н-решеткой 
и/или формированием турбостратной структуры. В 
этой структуре базисные плоскости ориентированы 
параллельно поверхности подложки ((001)-текстура), 
но развернуты вокруг нормали (с-оси) на произволь-
ный угол относительно друг друга.

По сравнению с вакуумно-осажденным покрыти-
ем в покрытии, полученном при давлении Ar, равном 
2 Па, линия (001) увеличилась по интенсивности и не-
сколько сместилась в область больших углов дифрак-
ции. Это соответствует уменьшению межплоскостно-
го расстояния (002) с 0,687 до 0,671 нм. Возможно, в 
структуре матрицы покрытия формировались обла-
сти с различными расстояниями между плоскостями 
(002), в том числе с близкими к табличному значению 
0,646 нм. На некоторое снижение дефектности струк-
туры при давлении аргона 2  Па указывает также за-
метное увеличение интенсивности линии (100). Од-
нако при этом наблюдается некоторое уменьшение 
интенсивности линии (103). При повышении давле-
ния до 10 Па линия (002) уменьшается по интенсив-
ности и вновь смещается в область меньших углов 
дифракции, а относительная интенсивность других 
линий уменьшается. Если межплоскостное расстоя-
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Рис. 2. ПЭМ и МД (вставка вверху) изображения нанокомпо-
зитной тонкой пленки MoSe2/Mo, полученной осаждением эро-
зионного лазерного факела из мишени MoSe2. На нижней встав-
ке показаны нанокристаллы со слоистой упаковкой 2Н-типа, из 
которых состоит матрица покрытия MoSe2/Mo

Рис. 3. РД-спектры для покрытий MoSe2/Mo, полученных в ва-
кууме (1) и в буферном газе при давлениях 2 (2), 5 (3) и 10 Па (4). 
Показаны характерные линии от гексагональной 2H-MoSe2-
фазы и ОЦК-фазы Мо. Интенсивности линий I (002) уменьше-
ны в два раза
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ние (002) возрастает до 0,673 нм, то расстояние между 
плоскостями (100) приближается к табличному значе-
нию и составляет 0,284 нм. Межплоскостное рассто-
яние (100) в вакуумно-осажденных покрытиях и при 
давлении аргона 2 Па превышает табличное значение 
и составляет 0,289  нм. Положение пика для отраже-
ния (103) практически не зависит от режимов осаж-
дения и соответствует межплоскостному расстоянию 
0,242  нм, что несколько отличается от табличного 
значения 0,273 нм.

В работе [9] проведено моделирование рентге-
новских спектров от пленок дихалькогенидов ме-
таллов, структура которых состояла из нанораз-
мерных кристаллов. Расчеты показали, что интен-
сивность и форма (00l)-рефлексов определяются 
числом базисных плоскостей в нанокристалле и ка-
чеством их упаковки. Параметры (hk0)-рефлексов 
существенно зависят от характера упаковки атомов 
в пределах базисной плоскости (размеров области 
упорядочения) и степени корреляции между атома-
ми, расположенными в соседних базисных плоско-
стях. Использована модель, в которой кристаллиты 
имеют гексагональную форму, а соседние базисные 
плоскости располагаются параллельно, но ориен-
тированы (повернуты во круг с-оси) произвольным 
образом относительно друг друга. В случае когда 
структура состоит из очень маленьких кристалли-
тов и нет корреляции в упаковке атомов соседних 
базисных плоскостей, в области углов 2q, равных 
30...50°, форма РД-спектра существенно зависит от 
размеров нанокристаллов. При уменьшении разме-
ров линия (100) заметно увеличивается в ширине и 
смещается в сторону больших углов. Также заметно 
уменьшается амплитуда пика.

Изменения структурного состояния матрицы по-
крытия MoSe2/Mo при варьировании давления буфер-
ного газа, вероятно, обусловливаются влиянием газа на 
энергетические и угловые распределения осаждаемого 
атомарного потока [10]. Снижение энергетики атомар-
ного потока оказалось оптимальным при давлении Ar, 
равном 2  Па, так как в этом случае установлено эф-
фективное формирование относительно малодефект-
ной слоистой упаковки атомов, в которой плоскости 
скольжения ориентированы преимущественно вдоль 
поверхности подложки. При этом реализуются условия 
для формирования близкого к стехиометрическому со-
става матрицы [10]. Повышение давления до 10 Па вы-
зывает существенное снижение энергии атомов, кото-
рые падают в таких условиях на поверхность под боль-
шими (относительно нормали) углами. Это, как прави-
ло, вызывает уменьшение плотности покрытия [11].

Осаждение наночастиц оказало заметное влияние 
на формирование шероховатости поверхности покры-
тий (рис. 4). Слипание наночастиц и осаждение на них 
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Рис. 4. АСМ-изображение поверхности покрытия MoSe2/Mo, 
полученного осаждением в Ar при давлении 10 Па

Рис. 5. Зависимость коэффициента трения f от числа ци-
клов n скольжения шарика по стальному диску с покрытиями  
MoSe2/Mo, полученными в различных условиях:
 а — осаждение в вакууме (1), в Ar при давлении 10 Па (2), в 
Ar при давлении 2 Па (3); б — двухслойное покрытие, в кото-
ром первый слой получен в Ar при давлении 10 Па, а второй —  
при 2 Па
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атомарного потока вызвали образование округлых вы-
ступов, высота которых достигает 100 нм, а размер по 
поверхности составляет ~ 200 нм.

Результаты трибоиспытаний полученных покры-
тий представлены на рис. 5. Если учесть, что с по-
вышением давления буферного газа концентрация 
наночастиц Мо в покрытиях монотонно возрастает, 
то можно заключить, что трибологические свойства 
имеют сложную зависимость от концентрации нано-
частиц Мо. При этом поведение коэффициента тре-
ния слабо коррелирует с износом покрытия и контр-
тела. Давление, равное 2 Па, обеспечивает снижение 
коэффициента трения примерно в два раза, если 
сравнивать антифрикционные свойства покрытий, 
полученных в Ar и вакууме (см. рис. 5). При этом 
износ покрытия и контртела усиливается, что вид-
но по уширению трека на рис. 6. При повышении 
концентрации наночастиц (давление 10  Па) коэф-
фициент трения и износ в паре трения возрастают. 
Такое поведение могло быть связано со сложным ха-
рактером зависимости структуры матрицы покрытия 
MoSe2/Mo от давления газа. При давлении, равном 
2 Па, сформировалась наиболее качественная слои-
стая упаковка атомов в матрице, что и обусловило, 
в первую очередь, снижение коэффициента трения. 
Понижение износостойкости этих покрытий могло 
быть обусловлено ослаблением сцепления покрытия 
с подложкой из-за уменьшения энергетики осаждае-
мого потока.

Значительное повышение концентрации нано-
частиц вызвало изменение механизма трения, что 
проявилось в сохранении покрытия в центральной 
части трека покрытия, осажденного в Ar при дав-
лении 10  Па (см. рис. 6, в). При испытании же ва-
куумно-осажденного покрытия материал покрытия 
эффективно удалялся из центральной области трека 
(см. рис. 6, а). Сохранение материала в центральной 
области дорожки скольжения может быть обусловле-

но эффективным формированием 
трибопленки на контртеле, кото-
рая переносится между трущими-
ся плоскостями. Эта трибопленка 
может содержать наночастицы 
Мо, покрытые тонкой пленкой 
твердой смазки (МоSe2). Наличие 
твердой смазки в продуктах изно-
са обеспечило низкий коэффици-
ент трения (~ 0,08), несмотря на 
повышенный износ. Этот износ 
может быть вызван абразивным 
эффектом от присутствия твердых 
частиц Мо в контактной области 
пары трения. Очевидно, что необ-
ходимо решать проблему оптими-

зации концентрации таких наночастиц, которые мо-
гут изменить как механические свойства (повысить 
прочность), так и механизм трения (например, в слу-
чае проворачивании шарообразных частиц в мягкой 
матрице).

На рис. 5, б представлены результаты измерения 
коэффициента трения для покрытия MoSe2/Mo, при 
получении которого использовались два режима осаж-
дения. Сначала на подложку осаждалось покрытие с 
высокой концентрацией наночастиц Мо (давление 
Ar равно 10  Па). Таким образом обеспечивалась по-
вышенная твердость слоя. Затем давление газа умень-
шалось до 2  Па, что позволяло сгладить шероховато-
сти поверхности и сформировать улучшенную нано-
структуру матрицы. В результате получено покрытие, 
обеспечившее наиболее низкий коэффициент трения 
скольжения, минимальное значение которого состави-
ло 0,02.

Заключение

Сильно неравновесные условия, реализующиеся 
на поверхности MoSe2-мишени при воздействии ла-
зерных импульсов наносекундной длительности, обу-
словливают формирование шарообразных наночастиц 
Мо, которые отрываются от мишени и осаждаются на 
подложку. Соосаждение паровой фазы и наночастиц 
обеспечивает получение нанокомпозитных покрытий 
MoSe2/Mo, состоящих из мягкой твердосмазочной 
матрицы MoSe2  и твердых шарообразных включений 
Мо. Размер этих включений варьируется в диапазоне 
~ 5...50 нм.

Осаждение таких покрытий в инертном буферном 
газе (Ar) варьируемого давления (2...10 Па) позволяет 
изменять концентрацию наночастиц в объеме покры-
тия. С ростом давления концентрация наночастиц 
возрастает. Однако применяемый буферный газ ока-
зывает влияние на структурное состояние матрицы, 
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Рис. 6. Микроизображения треков износа, образовавшихся после трибоиспытаний по-
крытий MoSe2/Mo, полученных осаждением в различных условиях: 
а — в вакууме; б — в Ar при давлении 2 Па; в — в Ar при давлении 10 Па
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которое оказывается оптимальным при относительно 
низком давлении (~ 2  Па). Для получения наиболее 
качественных нанокомпозитных покрытий MoSe2/Mo  
необходимо варьировать давление газа во время осаж-
дения, например начинать осаждение при высоком 
давлении (процесс формирования твердого подслоя) 
и снижать его по мере роста осаждаемого слоя (про-
цесс формирования матрицы с оптимальной структу-
рой). Минимальное значение коэффициента трения 
на воздухе лабораторной влажности для такого по-
крытия составило 0,02.
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Введение

При получении наноструктурированных покрытий 
на деталях газотурбинных двигателей (ГТД), в частно-
сти на лопатках, одной из задач является контроль их 
толщины. Для контроля толщины покрытий применя-
ются различные измерители, например измерители на 

основе камертонных датчиков. Одним из недостатков 
таких измерителей является нестабильность амплитуды 
колебаний ветвей камертона, что ведет к снижению точ-
ности измерителя вследствие срыва колебаний и, соот-
ветственно, появлению грубых ошибок при измерениях. 
В данной статье предлагается способ уменьшения не-
стабильности амплитуды колебаний ветвей камертона.

Описание 
существующего 

измерителя

Структурная схема 
измерителя приведена 
на рис. 1. Основными 
частями измерителя 
являются персональ-
ный компьютер (ПК) с 
установленным специ-
ализированным про-
граммным обеспече-
нием (ПО), устройство 
сопряжения с ПК (УС) 
и камертонный дат-
чик толщины пленки 
(КДТП) [1].

Для контроля по-
крытий используется 
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Рис. 1. Структурная схема измерителя
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косвенный метод измерения, основанный на зависи-
мости периода колебаний электромеханической коле-
бательной системы, в состав которой входят образцы-
свидетели КДТП, от массы материала, напыленного на 
образцы-свидетели. По активной площади образцов-
свидетелей, удельной плотности напыляемого матери-
ала, начальному и текущему периодам колебаний вы-
числяется значение толщины покрытия. 

На рис. 2 показана схема, поясняющая принцип 
действия КДТП [2]. U-образный камертонный ос-
циллятор 8 является чувствительным элементом ка-
мертонного датчика. На свободных концах ветвей 
камертона 7, 12  крепятся контрольные образцы 1. 
Основание камертона 9 жестко соединено с корпу-
сом датчика, что позволяет устранить влияние мас-
сы основания камертона на частоту его колебаний. 
Возбуждение противофазных колебаний ветвей ка-
мертона осуществляется с помощью электромагни-
та (ЭМ) 6. Датчиком колебаний камертона является 
пара осветитель 3 — фотодиод 5 (ФД), причем луч 
осветителя прерывается флажком 4, закрепленным 
на ветви камертона 7. При колебаниях камертонно-
го осциллятора ток фотодиода модулируется с ча-
стотой его колебаний. При этом амплитуда колеба-
ний ветвей камертона зависит от массы материала, 
напыленного на образцы-свидетели.

Устройство сопряжения с ПК выполнено на ос-
нове распределенной системы ввода-вывода серии 

I-7000 фирмы ICP DAS, обладающей полным набором 
функций ввода-вывода.

Обработка данных, поступающих с датчиков из-
мерителя, осуществляется при помощи ПК со специ-
ализированным ПО, которое предоставляет информа-
цию о ходе технологического процесса пользователю в 
удобной форме и управляет формированием протокола 
нанесения покрытий.

Для защиты камертонного датчика толщины от воз-
действия теплового излучения и стабилизации периода 
колебаний датчик помещен в массивный металличе-
ский корпус 13. Конструкцией датчика предусмотрено 
быстрое извлечение его из корпуса для замены, очист-
ки или ремонта. Предусмотрена также быстрая замена 
контрольных образцов.

Схема системы стабилизации амплитуды колеба-
ний ветвей камертона приведена на рис. 3.

Формулировка проблемы

В процессе нанесения покрытий масса контроль-
ных образцов изменяется в несколько раз, поэтому 
система стабилизации амплитуды колебаний ветвей 
камертона содержит нестационарный объект управ-
ления в виде контрольного образца. При нанесении 
покрытий толщиной в несколько микрометров не-
стационарностью объекта, как показывает практика, 
можно пренебречь.

Моделирование системы показало, что в про-
цессе нанесения на контрольный образец покрытия 
толщиной 40 мкм и более при неизменном коэффи-
циенте усиления пропорционально-интегрального 
(ПИ) регулятора в системе появляются перерегули-
рование и колебательность, что на практике приво-
дит к случайным изменениям периода колебаний 
камертонного осциллятора при неизменной толщи-
не покрытия. Такая ситуация имитировалась путем 
закрытия заслонки, находящейся на пути парового 
потока от испаряемого материала к контрольному 
образцу. Основной причиной этого явления кроме 
нестационарности объекта управления может быть 
нестабильность периода дискретизации системы 
стабилизации. Такая нестабильность характерна 
для систем управления на базе ПК под управлением 
операционной системы Windows, в которой, вообще 

Рис. 2. Схема камертонного датчика толщины покрытий:
1 — контрольные образцы; 2 — нагреватель; 3 — осветитель; 4 — фла-
жок; 5 — фотодиод; 6 — электромагнит; 7, 12 — ветвь камертона; 8 — 
U-образный камертонный осциллятор; 9 — жестко закрепленное осно-
вание камертона; 10 — "свидетель" температуры; 11 — терморезистор; 
13 — водоохлаждаемый корпус; 14 — направление колебаний ветвей 
камертона

Рис. 3. Структурная схема системы стабилизации амплитуды колебаний ветвей камертона

П Е Р С П Е К Т И В Н О Е  О Б О Р У Д О В А Н И Е  И  С И С Т Е М Ы  А В Т О М А Т И З А Ц И И
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говоря, не гарантируется получение интервалов вре-
мени с необходимой точностью.

Пути решения проблемы

Одним из путей решения проблемы является не-
допущение приращения массы контрольного образца 
до величины, вызывающей перерегулирование и ав-
токолебания в системе. Однако это не всегда возмож-
но, так как требует частого вскрытия камеры, в кото-
рой происходит нанесение покрытий, что не всегда 
желательно, а в ряде случаев (например, при напыле-
нии в мощных электронно-лучевых установках типа  
УЭ-175, в которых время создания вакуума может 
достигать десятков часов) недопустимо. Другой путь 
решения проблемы заключается в изменении коэф-
фициентов усиления регулятора в процессе роста 
массы контрольного образца. При этом в памяти 
компьютера строится таблица соответствия коэф-
фициентов усиления регулятора и приращения мас-
сы контрольного образца относительно начального 
значения. Первоначальные значения коэффициен-
тов усиления выбираются при настройке системы в 
ручном режиме, когда имеется возможность разом-
кнуть контур обратной связи, замкнутый через ПК, 
и методом пунктирования задать такое значение 
напряжения (и, следовательно, тока) возбуждения 
электромагнита, при котором его амплитуда коле-
баний будет гарантировать модуляцию колебаний 
осциллятора на выходе фотодатчика. Далее прину-
дительно изменяется масса образца с шагом, соот-

ветствующим толщине покрытия 5...10 мкм, и опре-
деляются напряжения возбуждения электромагнита, 
при которых его амплитуда колебаний будет гаран-
тировать модуляцию колебаний осциллятора на вы-
ходе фотодатчика.

Выводы

Использование ПИ-алгоритма с коэффициентами, 
изменяющимися в зависимости от массы контрольно-
го образца, позволяет существенно увеличить стабиль-
ность амплитуды колебаний ветвей камертона и в ко-
нечном итоге повысить точность измерения толщины 
покрытий. В настоящее время проводятся дальнейшие 
исследования измерителя толщины в целях обеспече-
ния стабильности амплитуды колебаний ветвей камер-
тона в более широком диапазоне толщин, а также по-
лучения аналитической, а не табличной зависимости 
коэффициентов усиления регулятора от приращения 
массы контрольного образца.
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