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С.Н. Полевой, В.Д. Евдокимов

Упрочнение методами химического осаждения из растворов

Рассмотрено упрочнение инструментов методами химического осаждения из растворов. Приведены техно�
логии получения фосфатного покрытия.

Ключевые слова: химическое осаждение, фосфатное покрытие, травление, твердые смазки.

Strengthening of instruments by chemical deposition from solution is considered. There is bonderite technology in this
article.

Keywords: chemical deposition, bonderite, etching, solid lubrications.

Фосфатирование

Процесс нанесения фосфатной пленки на поверх�
ность сложного фасонного режущего инструмента
типа протяжек, разверток, фрез, долбяков, специаль�
ных резцов, сверл, зенкеров, метчиков, плашек и де�
талей, работающих на истирание, для защиты от кор�
розии и повышения износостойкости называется
фосфатированием.

Оборудование для фосфатирования: ванна для
обезжиривания – 1 шт.; ванна для двукратной(кас�
кадной) промывки – 2 шт.; ванна для промывки –
1 шт.; ванна для обработки в масле – 1 шт.; сушиль�
ный шкаф – 1 шт.

Технология подготовки деталей к фосфатирова�
нию приведена в табл. 1, составы растворов для фос�

фатирования – в табл. 2. Для корректирования фос�
фатирующего раствора на каждую недостающую
"точку" на 100 л раствора добавляют раствор следую�
щего состава: Zn(H2PO4)2H2O 48 г; Zn(NO4)2H2O 49 г;
H3PO4 22 г; дистиллированная вода – остальное (до
объема 108 мл). Для уменьшения испарения фосфа�
тирующего раствора при работе поверхность ванны
заполняют кусочками полиэтилена, пенопласта или
покрывают слоем пушечного сала толщиной 3–5 мм.
В целях повышения защитных свойств фосфатной
пленки, нанесенной на поверхность инструментов,
проводят специальную обработку, технология кото�
рой приведена в табл. 3.

Стальные детали можно обезжиривать в растворе

состава (г/л): пирофосфорнокислый натрий 20�5;

техническая кальцинированная сода 10�2; кремне�
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Таблица 1

Подготовка к фосфатированию

Операция
Состав раствора Режим обработки

Компоненты Количество, г/л воды Температура, �С Выдержка, мин

Обезжиривание

Керосин 81 18…25 3…4

Олеиновая кислота 6,6 18…25 3…4

Триэтаноламин 3,4 18…25 3…4

Тракрезол 9,0 9,0 3…4

Двукратная (каскадная)
промывка

Проточная вода – 80…90 1…2

Промывка Непроточная дистиллированная вода – 80…90 15



кислый натрий 8�1. Режим работы: температура

60�10 �С, время обработки 15�2 мин.
Сильно загрязненные детали обезжиривают в рас�

творе состава (г/л): технический едкий натр 80�10;
техническая кальцинированная сода 60�10; тринат�
рийфосфат 35�5; натриевое жидкое стекло 15�5; суль�
фонол НП�3 15�1,5. Режим работы: температура
85�10 �С, время обработки 15�2 мин.

Технология фосфатирования деталей сепараторов
и шайб подшипников с предварительной подготов�
кой поверхности состоит из следующих операций:

1. Монтаж деталей на подвески.
2. Обезжиривание в растворе состава (г/л): техни�

ческий едкий натр 80�10; техническая кальциниро�
ванная сода 60�10; тринатрийфосфат 85�5; жидкое
натриевое стекло 15�5; сульфонол НП�3 5�1,5. Время

обработки 15�2 мин, температура 85�10 �С. Заменяют
раствор обезжиривания раз в неделю.

3. Промывка в горячей (70…80 �С) проточной
воде.

4. Промывка в холодной проточной воде.

5. Травление раствором: 160�10 г/л технической
серной кислоты и 40�10 г/л хлористого натрия. Время
обработки 20�5 мин, температура 50�5 �С. Замену
раствора травления производят раз в месяц.

6. Промывка в холодной проточной воде.
7. Химическая активация. Для получения качест�

венной фосфатной пленки с высокими противокор�
розионными свойствами рекомендуется после обез�
жиривания и травления проводить дополнительную
обработку деталей в течение 1…1,5 мин в растворе
щавелевой кислоты 20�2 г/л при температуре 20�2 �С.
Замену раствора производят раз в месяц. После хими�
ческой активации детали без промывки поступают в
ванну фосфатирования.

8. Фосфатирование раствором 1 или 2. Состав рас�
твора 1 (г/л): фосфорно�кислый однозамещенный
цинк 50�5; азотно�кислый цинк 50�5; ортофосфор�
ная техническая кислота 14�3; щавелево�кислый
двухводный цинк 0,1…0,2. Режим работы: температу�
ра 60�5 �С, время обработки 20�5 мин, общая кислот�
ность 90…100 точек, свободная кислотность 10...15
точек, коррозионная стойкость фосфатной пленки
7–8 мин. Состав раствора 2 (г/л): препарат "Мажеф"
60�5; азотно�кислый цинк 90�10; фтористый техни�
ческий натрий 3�1. Режим работы: температура
40�5 �С, время обработки 30�5 мин, общая кислот�
ность 80…85 точек, свободная кислотность 4…6 то�
чек, коррозионная стойкость фосфатной пленки
9…10 мин. Фосфатные пленки, полученные при обра�
ботке деталей данными растворами, имеют мелко�
кристаллическую структуру с минимальной пористо�
стью, обладают высокой коррозионной стойкостью и
прочностью сцепления с основным металлом. В про�
цессе эксплуатации фосфатирующий раствор необ�
ходимо ежедневно проверять на общую и свободную
кислотность и при необходимости корректировать.

Защитное покрытие крепежных деталей
низкотемпературным фосфатированием

Перед фосфатированием детали подвергают элек�
трохимическому обезжириванию, промывке в горя�
чей и холодной воде и декапированию в растворе со�
ляной кислоты 1:1. Состав раствора фосфатирования
(г/л): 35…60 соли "Мажеф"; 60…80 азотно�кислого
цинка; 3…4 фтористого натрия. Температура раствора
50…60 �С; время обработки деталей 20 мин.

После фосфатирования на поверхности деталей
образуется мелкокристаллическая фосфатная пленка
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Таблица 3

Технология обработки фосфатной пленки

Операция Среда

Режим обработки

Температура, �С
Выдержка,

мин

Двукратная
(каскадная) про�
мывка

Проточная
вода

80…90 1…1,5

Сушка Воздух 80…90 3…4

Обработка
в масле

Масло
И�12

100…115 3…4

Подсушивание
для стока
излишнего
масла

Воздух Нормальная 3…4

Таблица 2

Составы растворов для фосфатирования
и режимы обработки

Состав, г/л воды Режим обработки

Zn(H2PO4)2 Zn(NO3)2 H3PO4
Температура,

�С
Выдерж�
ка, мин

40 55 15 93…98 10…15

40 58 2 94…96 29

П р и м е ч а н и е.  Кислотность раствора – 60…80 точек.
Числом точек называется количество, мл 0,1 н. раствора, не�
обходимого для титрования 10 мл фосфатирующего раствора
в присутствии фенолфталеина.



светло�серого или серого цвета, обладающая хорошей
коррозионной стойкостью.

Для приготовления раствора расчетное количество
соли "Мажеф" засыпают в отдельную емкость, зали�
вают горячей водой (с температурой 80…90 �С) и вы�
держивают в течение 2…3 ч. Затем раствор сливают в
рабочую ванну. В отдельных емкостях растворяют
расчетное количество азотно�кислого цинка и фтори�
стого натрия. Полученные растворы также сливают в
рабочую ванну.

В приготовленном для фосфатирования прозрач�
ном растворе обрабатывают случайные детали до по�
лучения раствора мутного цвета. Общая кислотность
проработанного раствора должна составлять
70…100 точек, а свободная – 5…10 точек.

Корректирование раствора для фосфатирования
проводят по кислотности из расчета на одну точку
1 г/л соли "Мажеф" и 3 г/л азотно�кислого цинка.
Фтористый натрий добавляют 2 раза в неделю из
расчета 3 г/л.

Химическое фосфатирование с последующей
пропиткой дисульфидмолибденовой смазкой
ВНИИНП�229 выполняют в растворе состава (г/л):
35 монофосфата цинка; 35 азотно�кислого цинка; 15
ортофосфорной кислоты. Температура раствора
95…98 �С, время выдержки 5 мин. Перед фосфатиро�
ванием поверхность обезжиривают. Затем на нагре�
тый до 100 �С фосфатированный инструмент наносят
дисульфидмолибденовую смазку ВНИИНП�229 и
выдерживают его в электрошкафу 2…3 ч при темпера�
туре 150…200 �С.

Технологический процесс одновременного
обезжиривания, травления и фосфатирования

В раствор на основе препарата "Мажеф" вводят
азотно�кислый цинк в качестве ускорителя, борную
кислоту для обеспечения стабильности раствора и
увеличения прочности пленки, оксалат цинка (щаве�
лево�кислый цинк) для уменьшения шламообразова�
ния и нитрат кальция для придания пленке мелко�
кристалличности и повышения эластичности
покрытия.

Состав раствора (г/л): препарат "Мажеф" 100�10;
азотно�кислый цинк 240�25, фосфорно�кислый од�
нозамещенный аммоний 60�5; борная кислота 30�2;
сульфонол НП�3 2,5�0,5; азотно�кислый кальций
3,5�0,5, щавелево�кислый аммоний 0,15�0,02; сталь�
ная стружка (стали 30, 40, 50) 5�1. Режимы работы:
температура 50�2 �С; время выдержки 20�5 мин; об�
щая кислотность точек 190�210, свободная кислот�
ность точек 12…18, отношение общей кислотности к

свободной 11…15, коррозионная стойкость фосфат�
ной пленки 10…12 мин.

Раствор для одновременного обезжиривания,
травления и фосфатирования приготовляют в деми�
нерализованной конденсационной или умягченной
воде (последнюю готовят добавлением 2…2,5 г/л уг�
лекислой соды в водопроводную воду, кипячением в
течение 1…1,5 ч, отстаиванием и удалением осадка).

Способ приготовления оказывает существенное
влияние на шламообразование, долговечность рас�
твора и коррозионную стойкость покрытия. Основ�
ную емкость заполняют на 1/2 объема водой, раство�
ряют рассчитанное количество фосфорно�кислого
однозамещенного аммония, сульфонола НП�3 и
стальной стружки. Затем раствор подогревают до

60 �С и выдерживают в течение 3 ч. В отдельной ем�
кости азотно�кислый цинк смешивают с препаратом
"Мажеф", смачивают водой, перемешивают и остав�
ляют на 3…4 ч. После этого смесь азотно�кислого
цинка с препаратом "Мажеф" помещают в основную
емкость, добавляют рассчитанное количество борной
кислоты, азотно�кислого кальция и щавелево�кисло�
го аммония. Раствор доводят до рабочего объема, на�

гревают до 50 �С в течение 1 ч. После прогрева
раствора определяется общая и свободная кис�
лотности, которые должны соответствовать вели�
чинам 190…210, 12…18 соответственно.

Для повышения общей кислотности на одну точку
необходимо на 1 л раствора ввести выдержанную не
менее 1 ч сухую смесь из расчета 1,5 г препарата "Ма�
жеф" и 3 г азотно�кислого цинка. Для понижения
свободной кислотности на одну точку необходимо на
1 л фосфатирующего раствора ввести 1 мл 0,1 н.
раствора едкого натра.

Технологический процесс фосфатирования

Монтаж деталей на подвески или загрузка в бара�
бан, обработка их в кипящей воде с выдержкой
4…5 мин (при незначительном загрязнении); предва�
рительная очистка в растворе с тринатрийфосфатом и
мыльным спиртом; фосфатирование в растворе одно�
временного обезжиривания, травления и фосфатиро�

вания при 50…55 �С с выдержкой 20 мин; промывка
фосфатированных деталей в теплой проточной воде

при 50…60 �С, затем в горячей проточной воде при

70…80 �С трех�четырехкратным погружением; сушка

горячим сжатым воздухом. Температура 70…80 �С,
продолжительность выдержки 8…10 мин; пропитка
маслом. Для пропитки деталей для увеличения анти�
коррозионных свойств используют УКРИНОЛ�11 с

концентрацией 40…100 г/л. Температура 65…75 �С,

время обработки 3�1 мин.
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При наличии на деталях сильных загрязнений
(жирная металлическая пыль, окалина, коррозия и
т.п.) проводят предварительную очистку в растворе
тринатрийфосфата 50�5 г/л и мыльного спирта
4�1 мл/г при температуре 50�5 �С; время обработки
8�2 мин.

Технология позволяет сократить продолжитель�
ность обработки стальных деталей в 2,5…3 раза,
уменьшить число операций; при этом сокращается
расход воды, электроэнергии и материалов примерно
в 2,5 раза.

Износостойкость азотированных поверхностей
может быть увеличена последующим фосфатирова�
нием. Проводят фосфатирование в растворе препара�
та "Мажеф" с концентрацией 30…40 г/л при
90…100 �С в течение 20…30 мин (для получения раз�
витой поверхности, хорошо удерживающей смазоч�
ный материал), а затем изотермическую выдержку в
течение 10…40 мин при 100…150 �С в индуст�
риальном масле, содержащем 5…10 % дисульфида
молибдена.

Температура изотермической выдержки зависит
от марки масла. Чем выше температура вспышки мас�
ла, тем выше температура изотермической выдержки.
Например, концевые фрезы диаметром 6 мм из быст�
рорежущей стали Р6М5 азотируют по двухстадийно�
му режиму. Нагрев до 530 �С и первые 20 мин вы�
держки проводят в атмосфере чистого аммиака.
На второй стадии азотный потенциал снижают за
счет разбавления аммиака азотно�водородной смесью
в соотношении 50 % NH3 и 50 % (N2 + H2) в течение
40 мин. В результате на инструменте получают азоти�
рованный слой, состоящий из ��твердого раствора
азота в сплаве и поверхностной ��фазы с содержани�
ем 7 % азота. Затем фрезы подвергают фосфатирова�
нию в растворе препарата "Мажеф" с концентрацией
40 г/л при 95 + 5 �С в течение 30 мин, после чего про�
водят изотермическую выдержку в индустриальном
масле 20 мин при 100 �С, добавках 5…10 % дисульфи�
да молибдена и выдержке 10…40 мин. После такой
обработки стойкость фосфатированного инструмента
на 15…20 % выше стойкости инструмента, упроч�
ненного только диффузионным азотированием.
Чистота обрабатываемой поверхности улучшается.
Отпадает необходимость в консервации готового
инструмента.

Никель(фосфатирование

Улучшение режущих свойств и стойкости инстру�
ментов обеспечивает покрытие режущих частей инст�
рументов из быстрорежущих сталей износостойкими
пленками никель�фосфора. Выполняют никельфос�

фатирование способом химического осаждения плен�
ки в аммиачно�никелевой цитратной ванне состава
(г/л): хлористый никель 30; гипофосфат натрия 10;
хлористый аммоний 100. Для поддержания кислотно�
сти в пределах рН 8…9 добавляют аммиак. Процесс
химического осаждения осуществляют в ванне. При
температуре 85 �С в течение 30 мин на поверхности
режущего инструмента осаждается слой никель�фос�
фора толщиной 5 мкм.

Технологический процесс нанесения покрытия:
промывка и обезжиривание химическим способом,
химическое осаждение никель�фосфорного покры�
тия, термическая обработка инструмента с нанесе�
нием никель�фосфорным покрытием, нагрев до тем�
пературы 400…450 �С с последующим охлаждением
на воздухе.

Никель�фосфорное покрытие уменьшает силу
трения при резании, резко снижает температуру реза�
ния, облегчает выход стружки, обеспечивает высокую
износостойкость инструмента. Высокая твердость ре�
жущей кромки инструмента 65…68 HRC сохраняется
при температуре выше 600 �С. Покрытие особенно
ценно для упрочнения и восстановления инструмен�
тов сложной геометрической формы, перезаточку
которых производят по задней поверхности
(например, сверла диаметром 8…35 мм)

Никель(борирование

Применяют для повышения износостойкости,
твердости и коррозионной стойкости металла. Вы�
полняют в растворе состава (г/л): никель хлористый
80…100; этилендиамин 114…120; едкий натр 40…50;
боргидрид натрия 0,8…0,9; фенантролин 0,02…0,25.
Покрытия обладают высокой коррозионной стойко�
стью, износостойкостью и твердостью, фактически
беспористые при толщине слоя 5…7 мкм. Другой со�
став раствора (г/л): никель хлористый 30; этилендиа�
мин 60; едкий натр 40; боргидрид натрия 0,6; таллий
азотнокислый 0,1.

В случае когда никель�борное покрытие исполь�
зуют для изготовления паяных деталей, можно при�
менить состав, который содержит (г/л): никель хло�
ристый 10…20; этидендиамин 20…40; едкий натр
20...30; боргидрид натрия 0,9…1,1; азотно�кислый
таллий 0,09…0,11; гидразин серно�кислый 0,9…1,1;
маннит 5…15.

Введение в раствор гидразина серно�кислого и
маннита обеспечивает получение светло�серого по�
крытия с малым содержанием бора, обладающего вы�
сококачественной пайкой. Применяют следующие
компоненты: никель хлористый NiCl2�6H2O; этилен�
диамин – 70 %�ный водный раствор C2H8N2; едкий
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натр NaOH; боргидрид натрия NaBH4; таллий азот�
но�кислый TiNO3; гидразин сернокислый Na2H4SO4;
маннит C6H14O6.

Приготовление раствора

В 1/3 объема дистиллированной воды, нагретой до
30…40 �С, растворяют хлористый никель и добавляют
этилендиамин. В отдельной емкости растворяют ед�
кий натр, часть его добавляют в раствор хлористого
никеля с этилендиамином, а в другой части растворя�
ют восстановитель – боргидрид натрия, дают раство�
ру остыть и сливают его в основной раствор, содержа�
ний хлористый никель, этилендиамин и едкий натр,
при перемешивании. Затем вводят серно�кислый
гидразин и маннит. Раствор тщательно размешивают
и выдерживают сутки.

Нанесение покрытия из раствора осуществляют
при 95�2 �С, рН 12–13, плотности загрузки
1,6…3,2 дм2/л и периодическом встряхивании в тече�
ние 30 мин. Скорость осаждения покрытия
8,7…9,2 мкм/ч, толщина покрытия 6…10 мкм.

Перед нанесением покрытия осуществляют обыч�
ную предварительную подготовку в зависимости от
типа покрываемого материала.

Никель(кобальт(фосфатирование

Выполняют в целях повышения износостойкости
и антифрикционных свойств стальных деталей слож�
ной конфигурации (пресс�формы, измерительный
инструмент, крышки клапана, поршень и др.), рабо�
тающих в условиях трения, при повышенных
температурах.

Шероховатость поверхности пресс�формы, на ко�
торую наносят никель�кобальт�фосфорное покры�
тие, должна быть Ra 0,040…0,32 мкм, так как при
этом воспроизводится геометрия поверхности детали.
Технологические операции по нанесению никель�ко�
бальт�фосфорного покрытия выполняют в порядке,
представленном ниже.

1. Химическое обезжиривание в щелочном раство�
ре следующего состава (г/л): едкий натр 45�5; каль�
цинированная сода 65�5; тринатрийфосфат 25�5;
стекло натриевое жидкое 7�2. Температура 70�5 �С,
продолжительность обработки 30�3 мин.

2. Промывка в горячей (70…80 �С) проточной
воде.

3. Промывка в холодной проточной воде.
4. Обезжиривание окисью магния. Окись магния

смешивают с холодной водой до консистенции негус�
той кашицы и волосяной щеткой тщательно протира�
ют пресс�формы до полного смачивания поверх�
ности.

5. Промывка в холодной проточной воде до пол�
ного удаления окиси магния.

6. Сушка пресс�формы горячим (70…80 �) сжатым
воздухом, если следующей операцией будет изолиро�
вание непокрываемых участков. Если же пресс�фор�
ма подвергается покрытию полностью, сушка исклю�
чается. Изолирование участков поверхности пресс�
формы, не подлежащих покрытию, производят эма�
лью ХВ�124, которую наносят кистью. Сушка при
нормальной температуре в течение 30 мин, затем 2 ч
при температуре 80…120 �С.

7. Электрохимическое обезжиривание на катоде в
щелочном растворе состава (г/л): едкий натр 30�5,
кальцинированная сода 30�5; тринатрийфосфат 20�5;
стекло натриевое жидкое 10�5. Температура 70�5 �С;
плотность тока 7�3 А/дм2; продолжительность обра�
ботки 5�1 мин. Анодами при обезжиривании служат
пластины из катодного никеля Н�2. Состав щелочных
растворов для химического и электрохимического
обезжиривания контролируют не реже одного раза в
неделю при односменной работе.

8. Промывка в горячей (70…80 �С) проточной
воде.

9. Промывка в холодной проточной воде последо�
вательно в двух ваннах. Смену воды в промывочных
ваннах осуществляют со скоростью 0,7…1 объем в ч.
Очистку ванн следует проводить не реже одного раза
в месяц.

10. Декапирование в растворе серной кислоты
(100 г/л). Температура 23�3 �С, продолжительность
2 мин.

11. Промывка в холодной дистиллированной воде
последовательно в двух ваннах.

12. Нанесение химического никель�кобальт�фос�
форного покрытия. В состав раствора входят следую�
щие компоненты (г/л): хлористый никель 15; серно�
кислый кобальт 15; лимонная кислота 20; хлористый
аммоний 50; едкий натр 50; фосфорноватисто�кис�
лый натрий – гипофосфат 20. Температура 85�2 �С,
рН раствора – 9…10, скорость осаждения
16…18 мкм/ч, плотность загрузки 1 дм2/л.

Для получения никель�кобальт�фосфорных по�
крытий толщиной более 18 мкм осаждение проводят
в стационарной ванне с переносом пресс�формы че�
рез 1 ч из отработанного раствора в свежеприготов�
ленный или откорректированный по данным хими�
ческого анализа. Из указанного выше раствора осаж�
дается сплав никель–кобальт–фосфор следующего
состава (%): никель 70…75; кобальт 10…15; фосфор
10…15. Компоненты раствора для получения химиче�
ского никель�кобальт�фосфорного покрытия следует
растворять каждый отдельно в теплой дистиллиро�
ванной воде (50…60 �С), едкий натр и гипофосфит
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натрия – в воде нормальной температуры. Через
фильтр из марли и ваты растворы солей сливают в по�
следовательности: раствор хлористого никеля и сер�
но�кислого кобальта; затем в него растворы лимон�
ной кислоты, хлористого аммония и едкого натра.
Полученный раствор нагревают до температуры
60…65 �С и вводят растворенный в минимальном ко�
личестве воды гипофосфит натрия. Температуру
раствора доводят до 80 �С и загружают деталь.
Подвеску для загрузки деталей изготовляют из
стальной проволоки.

Ванна для химического никель�кобальт�фосфор�
ного покрытия пресс�форм может быть изготовлена
из керамики, фарфора, стекла. Можно использовать в
качестве ванн чугунные котлы, а также эмалирован�
ные бачки. В процессе нанесения покрытия интен�
сивно выделяется водород. Для получения покрытия
без питтинга необходимо встряхивать, покачивать
пресс�форму или перемешивать раствор с помощью
сжатого воздуха.

13. Промывка в проточной воде нормальной тем�
пературы.

14. Промывка в горячей (70…80 �С) проточной
воде.

15. Сушка горячим (70…80 �С) сжатым воздухом.
16. Термическая обработка.
Для увеличения износостойкости никель�ко�

бальт�фосфорного покрытия его необходимо под�
вергнуть термической обработке в электрической пе�
чи. Пресс�формы с покрытием выдерживают при
температуре 325…350 �С в течение 1 ч, а затем охлаж�
дают вместе с печью при открытой дверце. В резуль�
тате прочность сцепления покрытия с основой пре�
вышает прочность сцепления никелевого и хромово�
го покрытия, полученного электролитическим
способом. При нагреве покрытых пресс�форм до тем�
пературы 325…350 �С образуется двухфазная система,
состоящая из Ni3P и CO2P. Структурные превращения
сопровождаются увеличением твердости покрытия от
500…600 HV (до термообработки) до 1000…1100 (по�
сле термообработки), т.е. покрытие по твердости при�
ближается к электролитическому хромовому. Порис�
тость покрытия при толщине 16…18 мкм и более не
выявлена. Пресс�формы, покрытые сплавом ни�
кель–кобальт–фосфор, используют
для прессования пластических масс
и резин. При прессовании резин
прилипания поверхности прессуе�
мой детали к поверхности пресс�
формы не наблюдалось.

Ванну для фосфатирования изго�
товляют из стали и оборудуют тепло�
изоляционным покрытием, нагрева�

телем и вытяжной вентиляцией. Во избежание взму�
чивания осадка фосфатов на расстоянии 100…150 мм
от дна ванны устанавливают перфорированную пере�
городку. Перед началом эксплуатации новой ванны
необходимо покрыть ее внутреннюю поверхность
фосфатным слоем и лишь после этого начинать фос�
фатирование. Сушку технологической оснастки
после фосфатирования проводят в сушильном
шкафу, оборудованном вытяжной вентиляцией.

При обезжиривании, промывке и фосфатирова�
нии технологической оснастки применяют корзины
из тонкой проволоки или перфорированной листовой
стали и подвески различных конструкций.

Качество фосфатной пленки определяется плот�
ностью, зернистостью, шероховатостью, защитными
свойствами и коррозионной стойкостью. Покрытие
должно быть плотным, гладким, мелкозернистым;
цвет пленки может быть от светло�серого до черного.
Не допускается наличие коррозии и налета взмучен�
ного осадка, а также черного налета, оставляющего
следы на руках или хлопчатобумажной салфетке. До�
пускается наличие пятен и непокрытых точек в мес�
тах контактов с подвесным устройством на рабочей
поверхности технологической оснастки. Внешнему
осмотру после фосфатирования подвергают всю пар�
тию деталей. Детали с неудовлетворительным качест�
вом пленки выбраковывают. Наличие фосфатной
пленки проверяют визуально, царапая поверхность
оснастки, протирая ее мелкозернистой абразивной
шкуркой или соскабливая.

Для определения защитных свойств фосфатной
пленки (табл. 4) пользуются капельным методом. Ме�
тод заключается в том, что на заданный участок по�
верхности при температуре 15…25 �С наносится одна
капля контрольного раствора. Продолжительность
времени в минутах между моментом нанесения капли
и изменением ее цвета (капля становится темно�ко�
ричневой, почти черной) служит характеристикой
стойкости пленки.

При капельном методе испытания контроль про�
водят на двух�трех образцах�свидетелях, взятых от
партии. Образцы�свидетели должны быть термически
обработаны и изготовлены из стали той же марки, что
и фосфатируемая технологическая оснастка. Состав
контрольного раствора: 0,4М раствор CuSO4 – 40 мл;
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Таблица 4

Определение защитных свойств фосфатной пленки капельным методом

Продолжительность
испытания до изменения
цвета капли, мин

1 1…2 2…5 5

Оценка защитных свойств Низкая Пониженная Средняя Высокая



10 %�ный раствор NaCl – 20 мл; 01М раствор HCl –
0,8 мл.

Для контроля коррозионной стойкости фосфат�
ной пленки технологическую оснастку подвешивают
на шелковых или капроновых нитях в 3 %�ном рас�
творе NaCl при температуре 20 �С с выдержкой
5…15 мин, после чего промывают водой и оставляют
на воздухе в течение 25…30 мин. Если в результате ис�
пытания пленка не изменилась, то ее качество
считается удовлетворительным.

Обработка стального инструмента ангидридом мо�
либдена выполняется с целью повышения стойкости
стальных режущих инструментов. После обработки
на инструменте образуется антифрикционный и ан�
тикоррозионный слой повышенной твердости, со�
стоящий из интерметаллических железомолибдено�
вых соединений; стойкость слоя до 770�С.

Окончательно обработанный инструмент предва�
рительно очищают и обезжиривают в следующем
порядке:

1. Промывка в воде.

2. Обезжиривание в горячем растворе (75…90 �С) в
течение 15…60 мин в зависимости от степени загряз�
нения инструмента. Состав раствора (г/л): едкий натр
10…15; сода кальцинированная 30…40; тринатрий�
фосфат 30…70; жидкое стекло 2…3.

3. Промывка в воде.
4. Декапирование в 5…10 %�ном растворе соляной

кислоты 0,5…2 мин.
5. Промывка в воде.
6. Кипячение в течение 25…30 мин в 100…150 г/л

водном растворе ангидрида молибдена. Промывку
выполняют в горячей проточной, а затем в холодной
проточной воде.

Химическое никелирование

Осадок химического никеля восстанавливают из
раствора, содержащего 30 г/л серно�кислого никеля;
10 г/л уксусно�кислого натрия; 10 г/л гипофосфита
натрия; 0,007 г/л тиосульфата натрия; 2 мл/л уксус�
ной кислоты; хромовокислый свинец – до насыще�
ния. Кислотность раствора рН 4,2…4,8; температура
90…92 �С; плотность загрузки 1 дм2/л. Скорость осаж�
дения осадка 6…9 мкм за 30…40 мин; толщина покры�
тия 15…18 мкм. После никелирования инструмент
подвергают термообработке в течение 1 ч при темпе�
ратуре 350…400 °С.

Слой твердого никеля можно осадить химическим
способом из состава (г/л): серно�кислый Ni кристал�
лический 80; фосфорновато�кислый Na 24; уксусно�
кислый Na 12; борная кислота 8; хлористый Na 6. По�
ристость в слое получают травлением в течение 20 с –
1 мин в ванне, содержащей фтористый аммоний и

плавиковую кислоту. Способ позволяет повысить
стойкость пресс�форм для литья под давлением,
штампов, лезвийных инструментов (сверла, метчики,
развертки и др.).

Если в никельсодержащий раствор ввести мелко�
дисперсные твердые вещества типа алмаза, карбидов
или нитридов бора, вольфрама, кобальта, хрома, вана�
дия и др., то при восстановлении никеля из суспензии
образуется комплексный осадок, обладающий высо�
кой износостойкостью. Например, покрытие алмаз�
ным порошком, закрепляемым химически осаждае�
мым слоем никеля, применяют для упрочнения колец
уплотнения газовых турбин и насосов высокой пода�
чи, нагревательных барабанов, фрикционных дисков,
нитеводителей, пресс�форм для изготовления бакели�
товых деталей, шнеков для термопластавтоматов, а
также рабочих поверхностей калибров, микрометриче�
ских и других измерительных приборов.

Метод химического нанесения слоя позволяет
точно контролировать его толщину. Применяемые в
этом случае никель�фосфорные сплавы могут быть
после нанесения подвергнуты термической обработке
(например, 24 ч при 270 �С или 1 ч при 400 �С), что
обеспечивает повышенные твердости до 1000 HV.
Рекомендуемые параметры алмазного защитного
слоя: объемное содержание алмазов 20…25 % (допус�
тимо до 40 %); толщина слоя покрытия 25…50 мкм;
твердость никелевой основы 1000…1200 HV; коэф�
фициент трения 0,08…0,2 на синтетическом волокне.

Износостойкость металлических пресс�форм,
предназначенных для изготовления изделий из пласт�
массы, бакелита, фарфора и электрофосфора, повы�
шают химическим нанесением многослойного ком�
позиционного покрытия, в котором первый слой
представляет собой химическое никелевое покрытие,
а последующие из никеля, содержащего окислы, кар�
биды, металлы, алмазный порошок, бориды, нитри�
ды и др. Для улучшения приработки инструмента в
наружных слоях осаждают более мягкие компоненты,
например, электрокорунд, а во внутренних – более
твердые, например карбид бора. После нанесения
всех слоев покрытие подвергается термической обра�
ботке при 200…750 �С 15 мин … 48 ч. Износостой�
кость многослойных покрытий выше, чем одно�
слойных. Изношенное покрытие может быть удалено
химическим путем и после предварительной подго�
товки поверхности восстановлено.

Эпиламирование

Эпиламирующие составы – поверхностно�актив�
ные вещества, снижающие количество поверхностной
энергии, степень адгезии контактирующих материа�
лов, локализующие поверхностные микротрещины и
ограничивающие возможность их роста. Основная
особенность веществ этого класса – высокая адсорб�
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ционная способность, в результате которой на обраба�
тываемой поверхности образуются разделительные
барьерные пленки с очень низким запасом поверхно�
стной энергии – эпиламы, которые представляют со�
бой раствор высокомолекулярных фторсодержащих
поверхностно�активных веществ во фторсодержащих
растворителях – хладоне 113, смеси хладонов 112 и
113, хладоне 114В2 и др. Из раствора адсорбируется на
поверхности в виде мономолекулярного или близкого
к нему по своим свойствам слоя, резко снижая микро�
твердость поверхностного слоя и, следовательно, по�
верхностное напряжение и запас энергии. Бесцветная
подвижная жидкость, негорючая, малотоксичная,
плотность 1570…1590 кг/м3, вязкость (1–1,2)�10�3 Па.
Не растворим в углеводородных растворителях. Сма�
зочные масла, внесенные в эпиламированные узлы
трения, прочно удерживаются в их рабочей зоне.
Штамповый инструмент после эпиламирования сма�
зывают минеральным маслом.

Режущие инструменты используют с применением
смазочно�охлаждающей жидкости (СОЖ) или с введе�
нием любого минерального масла в зону резания.

Технология обработки составом проста, не требует
специального оборудования, высокопроизводитель�
на, может быть использована непосредственно на ра�
бочем месте в производственных условиях при темпе�
ратуре окружающей среды. Эпиламирующие составы
– высокоэффективный способ упрочняющей обра�
ботки. Применяют их с целью повышения износо�
стойкости поверхностей деталей машин и особенно
для увеличения стойкости инструментов всех типов,
используемых в различных отраслях промышленно�
сти при обработке металлов резанием, вытяжке, про�
катке, штамповке, прессовании, в том числе деталей
из органических материалов, а также при формообра�
зовании и вулканизации изделий из резины и каучука
и т.п. Изнашивание трущихся поверхностей снижает�
ся от 2 до 40 раз (в зависимости от характера работы
узла). Износостойкость режущих инструментов, ин�
струментов для обработки металлов давлением
повышается до 20 раз.

Технологический процесс эпиламирования

1. Обезжиривание в хладоне 113, спирте, ацетоне,
бензине или подобных растворителях. Детали или
инструменты погружают в емкость с хладоном, либо
тщательно протирают тампоном, смоченным в рас�
творителе. Механические смеси удаляют с поверх�
ности до обезжиривания.

2. Сушка на воздухе 5…8 мин.
3. Эпиламирование. Детали погружают в эпилами�

рующий раствор на 5…7 мин при температуре окру�
жающей среды. Раствор желательно периодически
перемешивать. Емкость с раствором закрывают для
предотвращения испарения растворителя. Состав
можно наносить тампоном на обезжиренные поверх�
ности 2–3 раза.

4. Сушка эпиламированных деталей на воздухе
5…10 мин. При необходимости длительного хранения
детали эпиламирования покрывают слоем консерви�
рующего смазочного материала. Во избежание улету�
чивания растворителя состав хранят при температуре
не более 30 �С, вдали от нагревательных приборов и
действия прямых солнечных лучей, в герметичной та�
ре – бутылях, бочках, бидонах и т.п. Особых условий
транспортирования раствора не требуется.

Работы по обезжириванию хладоном 113 и обра�
ботке эпиламирующим составом следует проводить,
соблюдая меры безопасности, соответствующие требо�
ваниям, предъявляемым к работе с хладоном 113. Хла�
дон 113 относится к малотоксичным соединениям 4�го
класса опасности. Предельно допустимая концентра�
ция хладона 113 в рабочей зоне производственных по�
мещений – до 3000 мг/м3. Хладон 113 негорюч, не�
взрывоопасен. Под действием открытого огня разлага�
ется с образованием высокотоксичных веществ,
поэтому в помещении, где проводят работы с хладо�
ном 113 или эпиламирующими составами, запрещает�
ся курить и проводить работы с открытым огнем.

Упрочнение твердыми смазками

Стойкость режущих, волочильных, штамповых и
других инструментов может быть увеличена покрыти�
ем их плотно прилегающими твердыми смазками,
снижающими коэффициент трения между режущей
кромкой инструмента и обрабатываемой деталью и
улучшающими стружкообразование. На стабильность
получаемых результатов существенное влияние ока�
зывает геометрия различных инструментов, наличие
или отсутствие СОЖ, давление СОЖ, метод нанесе�
ния покрытий, обрабатываемый материал. Состав по�
крытий на основе алюминиевого фосфата и трех�
окиси хрома, в которых содержатся субмикронные
частицы дисульфида молибдена, приведен в табл. 5.

Водородный показатель составов 1 и 2 равен 1,5;
плотность 1,37 и 1,22 соответственно. Отношение от�
вержденной смазки к связке для состава 1 составляет
3:2, для состава 2 – 3:1. Составы и покрытия из них
характеризуются отсутствием взаимодействия с
СОЖ, в частности с горячим маслом; хорошими адге�
зионными свойствами к различным металлам; высо�
кими абразивными износостойкостью и твердостью;
высокой теплостойкостью.

Стойкость инструментов после покрытия твердой
смазкой увеличивается в среднем в несколько раз:
фрезы – 2,65; метчики – 2,76; сверла – 1,60; фрезы
червячные – 1,31; пластины твердосплавные – 1,5;
холодновысадочный инструмент – 3,6; вырубной ин�
струмент – 2,0. Твердые смазки для инструментов
должны обладать высокой прочностью при растяже�
нии и скручивании, хорошей смачиваемостью. Спе�
цифические свойства алкилового полиглюколового
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спирта, используемого в качестве диспергирующего
агента и поверхностно�активного вещества; жидкое
неионное поверхностно�активное вещество; точка
помутнения 33 �С; активный уровень 100 %, точка за�
твердевания 5 �С; плотность 1,055 г/см3 (при 25 �С).
Дисульфид молибдена как смазывающий пигмент
имеет следующую характеристику: диаметр частиц
0,75 мкм; нерастворимость аммиака 2,0 %; водород�
ное число min 3, max 8; отсутствие абразивности; от�
сутствие коррозии к медной пластинке. Покрытия с
содержанием 20…90 % дисульфида молибдена имеют
минимальный коэффициент трения. Состав 1 приме�
няют при работе инструментов с СОЖ, состав 2 – при
работе без СОЖ. Влияние дисульфида молибдена на
свойства покрытия приведено в табл. 6.

Инструмент перед нанесением покрытия твердой
смазкой промывают растворителем и обезжиривают.
Покрытие наносят кистью, окунанием или распыле�
нием. Перед нанесением и в процессе нанесения со�
став нужно тщательно перемешать. При любом мето�
де нанесения толщина покрытия приближенно равна
0,005 мм. Возможно и более тонкое покрытие, если

материал разжижен водой. Увеличение толщины по�
крытия максимально до 0,025 мм возможно при
многослойном покрытии, при этом необходимо про�
межуточное просушивание. Рекомендуется просуши�
вание 10 мин на воздухе или 2…3 мин при 60 �С. По�
крытие при просушивании меняет цвет с темно�серо�
го на светло�серый. Во время покрытия изделие
должно иметь температуру 15…30 �С. Состав может
быть нагрет и до 60…80 �С, если необходимо прочное
многослойное покрытие. Для отвердевания покрытия
после нанесения его можно выдержать 1 ч при темпе�
ратуре 200…250 �С или 3 ч при минимальной тем�
пературе 180 �С. Для нанесения покрытия методом
распыления используют обычные краскопульты.

Твердая паста для нанесения на режущую кромку
и переднюю поверхность режущих инструментов в
зоне износа содержит (%): дисульфид молибдена
30…50; графит 2,0…10,0; сульфид сурьмы 0,5…2,5; ор�
ганическую связку (парафин, пчелиный воск и т.п.)
37,5…67,5. В сосуде соответствующей вместимости
расплавляют 525 г органической связки, добавляют
60 г графита и тщательно размешивают, после чего
вводят 400 г дисульфида молибдена и 15 г сульфида
сурьмы и перемешивают до полного затвердевания.
Из пасты вырезают столбики�карандаши толщиной
10 и длиной 80 мм. После выдержки в течение 24 ч
при пониженной температуре карандаши закругляют
с одного конца и погружением второго конца окра�
шивают краской на основе нитроцеллюлозы. Нанесе�
ние пасты на режущую кромку осуществляют, когда
кромка чуть нагрета после заточки.

Использование твердых смазок при упрочнении
стальных деталей механическими методами

При упрочнении деталей поверхностным пласти�
ческим деформированием возможно возникновение
на поверхности различных дефектов: прижогов, схва�
тывания материала инструмента и детали, поверхно�
стного отпуска и др. Повышение износостойкости и
контактной выносливости поверхности возможно
предварительным нанесением твердой смазки. Перед
пластическим упрочнением, например, стальными
щетками, вводится предварительная обработка, со�
стоящая из 15�минутной выдержки детали в кипящем
водном растворе, содержащем 20…30 г/л бороволь�
фрамовокислого кобальта, и последующего нагрева в
масле, например, вазелиновом, при 160…180 �С в те�
чение 50…60 мин. На поверхности образуется моди�
фицированный слой, являющийся твердой смазкой,
которая, снижая коэффициент трения, создает благо�
приятные условия для протекания пластической де�
формации в поверхностном слое при последующем
упрочнении щетками, способствует повышению ка�
чества поверхности, увеличению контактной вынос�
ливости и износостойкости детали при ее дальней�
шей эксплуатации.
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Таблица 6

Влияние дисульфида молибдена на свойства покрытия

Отношение
смазка :
связка

Порис�
тость

Смачивае�
мость

Условия работы

без СОЖ
с приме�
нением
СОЖ

9:1 Высокая Плохая Плохие Плохие

4:1 Незначи�
тельная

Прекрас�
ная

Хорошие Хорошие

3:1 " Хорошая Отличные "

1,5:1 Нет Отличная Хорошие Отличные

0,25:1 " " " Хорошие

0,11:1 " " Плохие Плохие

Таблица 5

Состав молибденовых твердых смазок для упрочнения
инструментов

Компоненты
Количество компонента, %

1 2

Раствор моноалюминиевого
фосфата (52 %)

24,7 12,35

Трехокись хрома 1,3 0,65

Дисульфид молибдена 20,0 20,0

Алкиловый феноло�полиглю�
коловый спирт

0,4 0,4

Вода 53,6 66,6
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Закалочное охлаждение плоских стальных пластин в магнитной жидкости

Обоснована возможность регулируемого закалочного охлаждения плоских ферромагнитных пластин в маг�
нитной жидкости типа "магнетит в воде".
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In this work the experiments on quenching cooling the steel magnetizable plates in the magnetic fluid are discussed.
Keywords: guenching cooling, magnetic fluid.

Магнитные жидкости – искусственно созданные
намагничивающиеся среды (коллоидальные суспен�
зии ферро� или ферримагнетиков в жидкости�носи�
теле), обладающие текучестью и взаимодействующие
с магнитными полями. В литературе середины про�
шлого века их называли феррожидкостями или на�
магничивающимися жидкостями. Современные маг�
нитные жидкости представляют собой коллоидные
растворы с частицами магнитной фазы однодоменно�
го размера, имеющие постоянный магнитный мо�
мент. Устойчивое существование таких систем дости�
гается выполнением двух условий: отсутствием коагу�
ляции частиц при их контакте и образованием частиц
столь малого размера, что броуновское тепловое дви�
жение исключает их осаждение в жидкости. Частицы
магнитной фазы, слабо взаимодействуя между собой,
обладают большим магнитным моментом, на не�
сколько порядков выше магнитного момента
атома.

Сочетание высокой жидкотекучести, сильных
магнитных свойств, многочисленных и качественно
разнообразных эффектов взаимодействия с электро�
магнитными полями открывают огромные возмож�
ности применения магнитных жидкостей в качестве
магнитоуправляемых материалов.

Магнитные жидкости – не только перспективный
технологический материал. Они уже широко исполь�
зуются в уплотнителях, демпферах, подшипниках, се�
параторах, контрольно�измерительных устройствах,
экологии, производстве лекарственных препаратов,
тепло� и массообменных процессах и аппаратах. В си�

лу своих уникальных свойств магнитные жидкости
широко применяют в науке, технике и медицине.

Отечественными и зарубежными учеными доказа�
на возможность управления гидродинамическими и
теплообменными процессами в магнитных жидко�
стях при наложении внешних магнитных полей [1, 2,
10]. В конце прошлого века выделилось самостоя�
тельное научное направление, изучающее явления те�
пло� и массопереноса в высокотемпературных техно�
логических процессах, в которых магнитная жид�
кость, являясь охлаждающей средой, претерпевает
различные режимы кипения: пленочный, переход�
ный и пузырьковый.

Общеизвестно, что износостойкость деталей в уз�
лах трения напрямую связана с твердостью контакт�
ных поверхностей. В этой связи особый интерес пред�
ставляет изобретение В.В. Чеканова и А.Я. Симонов�
ского, предложивших применять магнитные жидкости
в качестве закалочных сред [1]. Малые времена релак�
сации намагниченности магнитных жидкостей позво�
ляют практически мгновенно воздействовать на теп�
ломассобмен при закалке, давая возможность менять
режимы охлаждения при изменении внешнего маг�
нитного поля.

Изучение влияния магнитного поля на процессы
теплообмена, протекающие при закалке ферромаг�
нитных тел в магнитной жидкости, представляет на�
учный и практический интерес, расширяя представ�
ления о закономерностях протекания нестационар�
ных процессов кипения магнитных жидкостей в
постоянных магнитных полях и способствуя разра�
ботке новой технологии закалки деталей различной
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формы. Некоторые аспекты тепломассобмена при
высокотемпературном охлаждении в магнитных жид�
костях в разные годы исследованы в работах
В.В. Чеканова, А.Я. Симоновского, В.В. Гогосова,
В.Г. Баштового и др.

Применение магнитных жидкостей в качестве за�
калочных сред может решить задачу управляемого за�
калочного охлаждения, а также задачу проведения за�
калочного охлаждения с заданной локальной неодно�
родностью для получения различных механических
свойств по сечению детали. Разработки в этой облас�
ти нацелены на реализацию возможности создания
изделий с заранее заданным распределением
твердости и микроструктуры по объему.

Экспериментально установлено, что при внесении
в магнитное поле погруженного в магнитную жид�
кость ферромагнитного образца форма свободной
поверхности магнитной жидкости искажается [3]. На
поверхности образца существуют области, которые не
контактируют с магнитной жидкостью и называются
воздушными полостями [6]. Размеры, форма и дисло�
кация воздушных полостей зависят как от формы,
размеров и ориентации ферромагнитного образца по
отношению к силовым линиям внешнего магнитного
поля, так и от свойств магнитной жидкости и величи�
ны приложенного магнитного поля [8]. Поэтому воз�
никает необходимость до выполнения охлаждения
изучить форму свободной поверхности магнитной
жидкости вблизи поверхности образца каждой кон�
кретной формы.

Для решения вопроса о возможности управления
нестационарными процессами переноса тепла при
закалочном охлаждении тел плоской формы в маг�
нитных жидкостях типа "магнетит в воде" изучали
формы свободной поверхности магнитной жидкости
вблизи поверхности образцов, тепловые явления при
высокотемпературном охлаждении, микроструктуру
и твердость закаленных образцов.

Охлаждающая среда – магнитная жидкость – не�
прозрачна. Поэтому традиционные оптические мето�
ды наблюдения за процессами кипения в магнитной
жидкости неприемлемы. Однако, как показали экс�
перименты [10], при охлаждении твердых тел в маг�
нитной жидкости на их поверхности остается осадок
расслоившейся магнитной жидкости. Характер осад�
ка зависит от режима кипения жидкости на поверх�
ности твердого тела при определенной температуре
теплоотдающей поверхности. Поэтому для определе�
ния температурных интервалов различных режимов
кипения магнитной жидкости на поверхности охлаж�
даемых пластин использовали методику [1], при ко�
торой характеристика того или иного режима кипе�
ния магнитной жидкости дается по структуре и
характеру налипания осадка расслоившейся в

результате кипения на поверхности охлаждаемых
образцов магнитной жидкости.

Пластину, нагретую до 700 �С, охлаждали быст�
рым погружением в магнитную жидкость, заполняв�
шую немагнитный цилиндрический контейнер, уста�
новленный между полюсами электромагнита, при
включенном магнитном поле. Плоскость пластины
располагали параллельно вектору внешнего магнит�
ного поля. Температура магнитной жидкости в экспе�
рименте составляла 22�2 �С, плотность жидкости –
1,9�103 кг/м3, кинематическая вязкость – 4,07�106 м2/с,
магнитная проницаемость – (1,8�0,3)�10�6 Гн/м. Ох�
лаждение пластины прерывали быстрым извлечением
ее из контейнера с магнитной жидкостью при дости�
жении температуры в центре образца значений по�
следовательно 600, 500, 400, 300, 200, 100 �С. Темпе�
ратуру в центре образца измеряли хромель�копелевой
термопарой. Состояние поверхности пластины
спустя 60…70 с после извлечения из охлаждающей
жидкости фиксировали фотокамерой.

Режимы кипения магнитной жидкости на различ�
ных участках поверхности пластины при различных
температурах пластины отличали по следующим при�
знакам [1, 10]. При отсутствии на поверхности осадка
магнитной жидкости или при наличии сухого, плохо
связанного с поверхностью металла осадка, легко
удаляемого простым встряхиванием, делали заключе�
ние о пленочном режиме кипения магнитной жидко�
сти, при котором поверхность металла отделена от
охлаждающей среды паровой пленкой. Слегка увлаж�
ненный осадок, основная часть которого непрочно
связана с поверхностью пластины и хаотически рас�
пределена на поверхности металла, давал основание
считать, что данный режим кипения – переходный.
При пузырьковом кипении слой увлажненного
осадка испещрен кавернами от формирующихся
пузырьков пара и хорошо связан с поверхностью
охлаждаемого образца.

На рис. 1 представлена фотография пластины дли�
ной L = 15 мм, толщиной t = 3 мм и высотой h =
= 50 мм (L/t < 10), закрепленной на цилиндрическом
немагнитном штоке. Охлаждение пластины в магнит�
ной жидкости было прервано при температуре 600 �С.
Левый и правый торцы пластины покрыты темным
осадком расслоившейся магнитной жидкости. В цен�
тральной части поверхности образца видна светлая
сужающаяся книзу полоска, свободная от осадка.
Слой осадка на торцах пластины плохо связан с
поверхностью металла и легко удаляется встряхи�
ванием.

Экспериментально установлено, что при вклю�
ченном магнитном поле при температурах
700…400 �С охлаждение по всей поверхности пласти�
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ны происходит в режиме
пленочного кипения.
В температурном интерва�
ле 400…200 �С на поверх�
ности вблизи торцов пла�
стины пленочный режим
кипения сменяется пере�
ходным, а в центральной
части поверхности пла�
стины сохраняется пле�
ночный режим кипения.

При температурах по�
верхности пластины
200…100 �С на ее торцах
наблюдался режим пу�
зырькового кипения, о
чем свидетельствует хоро�
шая связанность осадка
расслоившейся магнитной
жидкости с металлом и на�
личие каверн от форми�
рующихся пузырьков па�
ра. В окрестности цен�
тральной части поверх�
ности пластины режим
кипения остается пленоч�
ным. В области темпера�

тур ~100 �С на центральных участках поверхности
пластины пленочный режим кипения сменяется пе�

реходным и далее – пузырьковым. Ниже 100 �С охла�
ждение пластины происходит в режиме однофазной
конвекции и поверхность всей пластины покрывает
толстый слой гелеобразного осадка расслоившейся
магнитной жидкости.

Одновременное протекание различных режимов
кипения магнитной жидкости на различных участках
поверхности пластины объясняется неоднородным
распределением сил магнитного поля в окрестности
пластины, действующих на омывающую пластину
магнитную жидкость. На одних участках поверхности
пластины жидкость испытывает действие сил магнит�
ного поля, притягивающих ее к пластине, на других
участках силы магнитного поля отталкивают жид�
кость от поверхности пластины. В местах, где магнит�
ная жидкость испытывала отталкивающее действие
сил магнитного поля, на поверхности пластины обна�
руживались следы паровоздушных полостей – свет�
лая полоска вдоль вертикальной оси пластины (см.
рис. 1). В этих областях поверхность пластины при
охлаждении была отделена от магнитной жидкости
паровоздушной прослойкой. Для изучения механиз�
ма образования паровоздушных прослоек (полостей)
проводили экспериментальное моделирование этих

полостей путем наблюдения за распределением
свободной поверхности магнитной жидкости, омы�
вающей холодную пластину.

Схема экспериментальной установки изображена
на рис. 2. Ферромагнитную пластину 1 устанавливают
на дно немагнитной цилиндрической кюветы 2. Для
подсветки снизу дном кюветы служит матовое стекло.
Кювета располагается между полюсами 3 электромаг�
нита. Плоскость пластины в разных экспериментах
ориентирована параллельно (положение пластины
изображено сплошным контуром), перпендикулярно
(изображено пунктиром) и под углом 45� (изоб�
ражено штрихпунктиром) по отношению к вектору
внешнего магнитного поля.

К поверхности пластины при включенном маг�
нитном поле подают последовательно увеличиваю�
щиеся порции магнитной жидкости. Фигуры равно�
весия свободной поверхности магнитной жидкости,
формирующиеся вблизи пластины, регистрируют
фотокамерой.

Форма свободной поверхности магнитной жидко�
сти вблизи намагничивающейся пластины меняется в
зависимости от объема магнитной жидкости, разме�
ров пластины и величины внешнего магнитного по�
ля, приложенного к системе. На рис. 3 приведены
фотографии пластины с размерами L�h�t =
= 25�15�3 мм, окруженной магнитной жидкостью
при включенном магнитном поле 110 кА/м. Малые
порции магнитной жидкости притягиваются к тор�
цам пластины с образованием двух симметричных
конусообразных скоплений, расширяющихся в на�
правлении силы тяжести (рис. 3, а). С увеличением
объема магнитной жидкости происходит ее растека�
ние в придонной части от торцов пластины до границ
кюветы. При этом вблизи центральной части поверх�
ности пластины формируются две подковообразные
полости (светлые пятна в верхней и нижней частях на
рис. 3, б). Дальнейшее увеличение объема жидкости в

Рис. 1. Короткая пластина
после охлаждения в магнит(
ной жидкости

Рис. 2. Схема экспериментальной установки для изучения рас(
пределения магнитной жидкости вблизи поверхности пластины



кювете (рис. 3, в) приводит к сближению левой и пра�
вой придонных частей, завершающееся их слиянием
с образованием в центральной части пластины двух
конусообразных воронок, расширяющихся в направ�
лении силы тяжести (рис. 3, г).

Аналогичные эксперименты проводили на пла�
стине с размерами L�h�t = 75�15�3 мм. Формирова�
ние свободной поверхности магнитной жидкости

сравнительно небольших объемов происходило так
же, как и для короткой пластины (рис. 4, а, б). Увели�
чение суммарного объема магнитной жидкости при�
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Рис. 3. Фотографии короткой пластины, окруженной магнит(
ной жидкостью суммарным объемом:
а – 2,3 мл; б – 28 мл; в – 85 мл; г – 146 мл

Рис. 4. Фотографии длинной пластины, окруженной магнитной
жидкостью   суммарным   объемом:
а – 3 мл; б – 53 мл; в – 68 мл; г – 146 мл
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вело к слиянию ее придонных частей вдали от по�
верхности пластины (рис. 4, в). Образовавшиеся воз�
душные полости в центральной части поверхности
пластины не имеют четкой геометрической формы,
их границы неустойчивы (рис. 4, в), имеет место на�
текание магнитной жидкости на центральную часть
поверхности пластины, которое носит случайный ха�
рактер. При дальнейшем увеличении объема жидко�
сти вся центральная область поверхности пластины
свободно омывается магнитной жидкостью (рис. 4, г).
Вблизи торцов пластины формируются четыре
воздушные полости, имеющие правильные геомет�
рические очертания.

При расположении плоскости пластины под углом
45 , 90 и 135� к вектору внешнего магнитного поля в
объеме магнитной жидкости, омывающей пластину,
формируются две воздушные полости, расположен�
ные вблизи торцов пластины.

В ходе проведения дальнейших экспериментов ус�
тановлено, что при значениях L/t < 10 вблизи поверх�
ности пластин в объеме магнитной жидкости форми�
ровались две воздушные полости, расположенные
вблизи центральной части пластины по одной на ка�
ждую сторону. При L/t > 10 – четыре воздушные по�
лости, расположенные вблизи торцов пластины по
две с обеих сторон.

При соотношении размеров пластины L/t ~ 10 на�
блюдали промежуточное состояние, заключающееся
в следующем. Граница раздела воздушная полость –
магнитная жидкость вблизи центральной части по�
верхности пластины становится неустойчивой: форма
полости в поперечном сечении не имеет строгих гео�
метрических очертаний, близких к эллипсу, а неопре�
деленно размыта. Увеличение соотношения размеров
пластины от значений L/t ~ 10 до значений L/t > 10
приводит к развитию неустойчивости границы разде�
ла жидкость–воздух. Магнитная жидкость вблизи
центральной части пластины свободно
подтекает к ее поверхности, что приво�
дит к разделению одной воздушной по�
лости на две, которые в свою очередь при
увеличении соотношения L/t пластины,
перемещаются из центральной области
пластины к ее торцам.

Описанный характер распределения
свободной поверхности магнитной жид�
кости в окрестности пластин с разным
соотношением L/t не изменяется при из�
менении высоты пластины в пределах
от h = t, до h ~ 10t.

Результаты моделирования проверяли
в экспериментах по охлаждению пласти�
ны размерами 75�15�3 мм (L/t > 10) в
магнитном поле 73 кА/м. Охлаждение

прерывали при температуре пластины 100 �С. На
рис. 5 приведена фотография поверхности пластины,
полученная после прерывания охлаждения. Вблизи
левого и правого торцов пластины видны светлые
участки, свободные от осадка расслоившейся магнит�
ной жидкости – следы паровоздушных полостей,
опоясывающих приторцевые области поверхности
пластины, появление которых на пластине было
предсказано после моделирования.

Исследование влияния магнитного поля на про�
цессы теплообмена ферромагнитной пластины с маг�
нитной жидкостью выполняли на установке, изобра�
женной на рис. 6. Ферромагнитную пластину 1 с раз�

мерами 45�50�5 мм (соотношение L/t ~ 10),
устанавливали на полом немагнитном цилиндриче�
ском штоке 2. Для предотвращения горизонтальных
смещений пластины шток жестко фиксировали спе�
циальной державкой, неподвижно закрепленной на
штативе. Пластина имела возможность свободно пе�
ремещаться в вертикальном направлении по направ�
ляющим 3. В шести точках на поверхности пластины
в соответствии со схемой (рис. 6, б) устанавливали
спаи термопар. Электроды термопар для изоляции

Рис. 5. Фотография длинной платины после охлаждения в маг(
нитной жидкости

Рис. 6. Установка для изучения влияния магнитного поля на теплообмен при ох(
лаждении пластины в магнитной жидкости:
а – схема установки; б – схема расположения термопар на поверхности ох�
лаждаемой пластины



разводили по каналам керамической соломки и укла�
дывали вдоль тела направляющего штока. Показания
термопар регистрировали светолучевым осцил�
лографом 4.

Пластину, нагретую в трубчатой электропечи 5 до
температуры 625 �С, быстро погружали в центр объе�
ма магнитной жидкости, заполнявшей немагнитный
цилиндрический контейнер 6, установленный между
полюсами электромагнита 7. Плоскость пластины
располагали параллельно силовым линиям внешнего
постоянного магнитного поля, величину которого в
экспериментах изменяли от 0 до 190 кА/м.

На рис. 7 приведены графики зависимости темпе�
ратуры различных точек поверхности пластины от
времени охлаждения, полученные при охлаждении в
магнитной жидкости с наложением магнитных полей
0 и 21 кА/м. На рис. 7, а изображена кривая охлажде�
ния различных точек поверхности пластины в маг�
нитной жидкости, полученная без включения маг�
нитного поля. Усреднение проводили по показаниям
всех шести термопар, установленных на поверхности
пластины, по результатам пяти измерений в предпо�

ложении, что без магнитного поля охлаждение раз�
личных точек поверхности происходит равномерно.
По разбросу данных в этих измерениях был
определен доверительный интервал.

На рис. 7, б приведены кривые охлаждения шести
точек поверхности пластины (рис. 6, б), полученные
при охлаждении пластины в магнитной жидкости при
21 кА/м. Из графика видно, что при охлаждении в по�
стоянном магнитном поле 21 кА/м интенсивность
отвода тепла в различных точках поверхности пласти�
ны различна. При этом в точках 1 и 2, лежащих вбли�
зи центральной части поверхности пластины, интен�
сивность охлаждения не претерпела существенных
изменений по сравнению со случаем охлаждения без
магнитного поля. В точках 3–6 пластины, располо�
женных ближе к ее торцам, при температурах поверх�
ности ниже 475 �С наблюдается значительная
интенсификация отвода тепла по сравнению с охлаж�
дением без магнитного поля.

При дальнейшем увеличении магнитного поля в
точках 1, 2, расположенных вблизи центральной час�
ти поверхности пластины, интенсивность отвода теп�
ла вначале убывает, а затем возрастает по сравнению
с охлаждением без магнитного поля. Немонотонно
зависит от магнитного поля и интенсивность охлаж�
дения пластины в точках 3–6.

Для объяснения характера зависимости интенсив�
ности охлаждения различных точек поверхности пла�
стины в магнитной жидкости от величины приложен�
ного магнитного поля проводили наблюдение за по�
ведением свободной поверхности магнитной
жидкости в окрестности холодной пластины с разме�
рами пластины, подвергавшейся охлаждению в маг�
нитной жидкости. Напомним, что соотношение дли�
ны к толщине L/t для такой пластины составляло ~10.
В экспериментах наблюдался эффект возникновения,
дробления и миграции по поверхности пластины воз�
душных полостей, образующихся в объеме магнитной
жидкости, омывающей поверхность ферромагнитной
пластины, в зависимости от величины приложенного
магнитного поля и от соотношения объемов магнит�
ной жидкости и пластины. На рис. 8 показаны фото�
графии пластины размером 45�25�5 мм, окруженной
магнитной жидкостью при соотношении объемов
магнитной жидкости к объему пластины Vмж /Vпл = 51
в магнитных полях различной интенсивности.

В малом магнитном поле вблизи поверхности пла�
стины в объеме магнитной жидкости происходит
формирование двух полостей, расположенных вблизи
центральной части поверхности пластины (рис. 8, а).
С увеличением магнитного поля две воздушные по�
лости вблизи центральной части пластины вначале
увеличиваются в размерах (рис. 8, б), вытягиваясь в
направлении силовых линий внешнего магнитного
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Рис. 7. Кривые охлаждения различных точек поверхности пла(
стины в магнитной жидкости:
а – без наложения магнитного поля; б – в магнитном поле
21 кА/м
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поля, не имеют правильной геометрической формы,
их граница неустойчива. При дальнейшем увеличе�
нии магнитного поля каждая полость, расположенная
по одну из сторон пластины, распадается на две
(рис. 8, в). При увеличении магнитного поля полости
смещаются к торцам пластины, при этом уменьшаясь

(рис. 8, г); в магнитном поле 190 кА/м размер распо�
ложенных в приторцовой части пластины полостей
вновь увеличивается (рис. 8, д).

Приведенная на рис. 8 картина изменения числа,
формы и размеров полостей вблизи поверхности пла�
стины с соотношением L/t ~ 10 существенно зависит
от соотношения объема магнитной жидкости к объе�
му пластины. Так, при соотношении Vмж /Vпл = 32 во
всем исследованном интервале магнитных полей
(0…200 кА/м) наблюдали только две воздушные по�
лости, расположенные в окрестности центральной
части поверхности пластины. Описанный характер
распределения свободной поверхности магнитной
жидкости вблизи холодной пластины дает основание
предположить, что в процессе охлаждения горячей
пластины толщина паровой пленки, опоясывающей
образец, неравномерна на различных участках по�
верхности охлаждаемой пластины. Толщина паровой
пленки вблизи различных участков поверхности пла�
стины немонотонно изменяется с увеличением при�
ложенного магнитного поля. Вблизи отдельных точек
пластины паровая пленка может с увеличением маг�
нитного поля то увеличиваться, то уменьшаться, что
и приводит к немонотонной зависимости интен�
сивности охлаждения различных точек поверхности
пластины с увеличением приложенного магнитного
поля.

Задачу о распределении температуры и термиче�
ских напряжений в пластине при охлаждении в маг�
нитной жидкости с наложением внешнего магнитно�
го поля рассматривали путем совместного решения
уравнения теплопроводности и уравнения равнове�
сия неоднородно нагретого твердого тела. В качестве
граничных условий использовали полученные экспе�
риментально значения температур в точках пластины
(рис. 6, б) в различные моменты времени охлаждения.
Расчеты показали, что распределение напряжений в
различных точках поверхности, расположенных
вдоль длинной стороны охлаждаемой в магнитной
жидкости пластины, носит немонотонный характер и
зависит от величины приложенного магнитного поля.

Выполняли закалку в магнитной жидкости изго�
товленных из сталей с различным содержанием угле�
рода и легирующих элементов (сталь 45, У8 и 40Х)

плоских образцов с размерами 25�15�3 мм, для кото�
рых соотношение длины к толщине L/t ~10. Закалку
проводили в магнитной жидкости типа "магнетит в

воде", имеющей плотность 1,24�103 кг/м3, кинемати�

ческую вязкость 2,28�10�6 м2/с, магнитную проницае�

мость (1,6�0,3)�10�6 Гн/м.
После закалки была измерена твердость поверхно�

сти каждой пластины. Для всех пластин, закаленных

Рис. 8. Фотографии пластины с соотношением L/t ~ 10, окру(
женной магнитной жидкостью в магнитных полях:
а – 75,5 кА/м; б – 110 кА/м; в – 138 кА/м; г – 165 кА/м;
д – 190 кА/м
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в магнитной жидкости, твердость выше в точках
вблизи торцов. Наиболее низкие значения твердости
обнаружены в точках, расположенных в центральной
части пластин. При этом разница в значениях твердо�
сти точек поверхности пластин, расположенных у
торцов и в центральной части, достигает 25 %. Изме�
нением величины внешнего магнитного поля удалось
добиться разницы твердости в различных точках по�
верхности одной пластины 30…64 HRC.

После изучения микроструктур закаленных образ�
цов установлено, что в различных сечениях пластин
после закалки в магнитной жидкости при наложении
постоянных магнитных полей образуются различные
микроструктуры, чем и объясняются различия в твер�
дости на различных участках поверхности пластины.
В центральных сечениях исследованных пластин на�
блюдается преобладание структуры мартенсита. В се�
чениях, расположенных ближе к торцам пластины,
в структуре преобладают продукты диффузионного
превращения: троостит и сорбит.

Выводы

1. Экспериментально подтверждена возможность
управления процессами теплообмена при закалочном
охлаждении пластин в магнитной жидкости при на�
ложении постоянного внешнего магнитного поля.

2. Изменением величины магнитного поля можно
добиться получения различных микроструктур и ме�
ханических свойств на различных участках стальных
пластин, закаливаемых в магнитной жидкости.

3. Обоснована возможность осуществления зака�
лочного охлаждения плоских тел с заранее заданной
локальной неоднородностью.

4. При закалке в магнитной жидкости деталей
плоской формы можно добиваться заданного распре�
деления физико�механических свойств по поверхно�
сти и объему изделий, проводя охлаждение в одном
объеме магнитной жидкости, изменяя лишь величину
внешнего приложенного постоянного магнитного
поля.
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О влиянии микрочастиц на трибологические свойства градиентных
Mo–Se–Ni–C покрытий, формируемых импульсным лазерным осаждением

Проведен сравнительный анализ химического состава, структуры и трибологических свойств антифрикци�
онных градиентных покрытий Mo–Se–Ni–C, созданных импульсным лазерным осаждением из двух мишеней
(MoSe2 (Ni) и графита) в условиях свободного разлета лазерного факела и при фильтрации этого факела от ка�
пельной фракции и частиц микронных размеров. Проведено тестирование покрытий методом скольжения сталь�
ного шарика по диску. Установлено, что оба типа градиентных покрытий обладают достаточно качественными
антифрикционными свойствами, а капли и микрочастицы оказывают негативное влияние на свойства покры�
тия на этапе приработки, однако в процессе трения это влияние заметно ослабевает.

Ключевые слова: нанокомпозитные градиентные покрытия, импульсное лазерное осаждение, дихалькогени�
ды переходных металлов, трибологические свойства, алмазоподобный углерод.

Comparative analysis of chemical composition, structure and tribological properties of antifriction gradient
Mo–Se–Ni–C coatings, formed by pulsed laser deposition from two targets (MoSe2 (Ni) and graphite) under different
conditions is realized. The coatings were investigated with ball�on�dick friction method. It was revealed that both type of
coatings had high�quality antifrictional properties. Micro�sized particles asserted negative influence on the properties at the
beginning of the test, though the effect disappeared during friction.

Keywords: nanocomposite gradient coatings, pulsed laser deposition, transition metal dichalcogenides, tribological
properties, diamond�like carbon.

Введение

Возможности вакуумных плазменных методов для
формирования качественных антифрикционных по�
крытий на основе дихалькогенидов переходных метал�
лов (ДПМ), таких как MoS2, WS2, MoSe2 , WSe2 актив�
но изучаются в научно�исследовательских центрах и
производственных лабораториях различных стран в
течение последних 30 лет. Научно�исследовательский
процесс развивается в направлении от выяснения об�
щих закономерностей структурообразования и
свойств таких покрытий на микроуровне при варьи�
ровании условий получения к поиску качественно
новых эффектов и свойств, связанных с нанострук�
турными особенностями композитных и градиентных
покрытий на основе ДПМ материалов [1–3]. Подав�
ляющее большинство исследований проводится с
применением ионно�плазменного (магнетронного)
осаждения. Импульсное лазерное осаждение приме�
няется в меньшей степени, хотя этот метод имеет ряд
преимуществ перед широко распространенным ион�
но�плазменным методом. Метод импульсного лазер�
ного осаждения позволяет проводить процесс в глу�
боком вакууме, широко варьировать энергетические

параметры осаждаемого потока атомов и ионов, до�
полнить осаждение высокоэнергетической ионной
имплантацией [4]. Следует отметить универсальность
лазерного метода с точки зрения возможности фор�
мирования многоэлементных покрытий на основе
композиции ДПМ�материалов с различными метал�
лами [5], углеродом [6] и другими элементами. При
получении многослойных покрытий лазерным мето�
дом можно гибко варьировать толщину наносимых
слоев в диапазоне от нескольких сотен до единиц
нанометров [6].

Очевидный, на первый взгляд, недостаток метода
импульсного лазерного осаждения ДПМ�слоев заклю�
чается в том, что в лазерно�инициированном эрозион�
ном факеле, как правило, содержится достаточно боль�
шое число крупных частиц микронных и субмикрон�
ных размеров [7, 8]. Эти частицы могут создавать
реальные проблемы при формировании лазерным ме�
тодом качественно новых наноструктурированных по�
крытий с применением ДПМ�материалов. Лазер�
но�инициированный вылет из ДПМ�мишени крупных
частиц обусловлен сочетанием теплофизических, меха�
нических и оптических свойств этих материалов.
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ДПМ�мишени, как правило, изготавливают прессова�
нием порошка из частиц микронных размеров. Неод�
нородная структура материала мишени оказывает су�
щественное влияние на процессы поглощения лазерно�
го излучения и развитие тепловых полей и, как
следствие, может обусловливать сильно неоднородный
нагрев, развитие взрывного вскипания (выброс капель�
ной фракции) или механические разрушения. Откалы�
вающиеся твердотельные частицы захватываются паро�
вым потоком и переносятся в наносимое покрытие.

Объемная доля микрочастиц в ДПМ�покрытии за�
висит от режимов лазерного воздействия на мишень и
может быть заметно уменьшена путем снижения
плотности энергии лазерного облучения и/или увели�
чением размера пятна фокусировки [7]. Однако сни�
жение интенсивности лазерного воздействия на ми�
шень приводит и к заметному уменьшению скорости
осаждения покрытий, что не всегда приемлемо в тех�
нологических процессах. При этом полностью ис�
ключить осаждение крупных частиц не удается. Сле�
дует отметить, что в большинстве проведенных ис�
следований по формированию ДПМ�покрытий
лазерным методом не обнаружено явного негативно�
го эффекта от крупных частиц на трибологические
свойства этих покрытий [4–6]. Однако прямое срав�
нительное исследование трибологических свойств
ДПМ�покрытий, содержащих и не содержащих отно�
сительно крупные частицы из эрозионного лазерного
факела, не проводили.

В работе [8] показано, что для предотвращения
осаждения крупных частиц на подложке на пути раз�
лета лазерного факела из WSe2 мишени можно уста�
навливать дисковую заслонку определенных разме�
ров. В теневой области за заслонкой происходило
осаждение только паровой фракции лазерно�ини�
циированного потока вещества. Однако при этом
формировались некачественные покрытия с разви�
тым рельефом. Это было обусловлено тем, что в тене�
вой области существенно возрастала доля атомов,
имеющих низкую энергию и падающих под относи�
тельно большими углами к поверхности покрытия.
Осаждение высокоскоростной компоненты факела
происходило на заслонку.

Цель работы заключается в разработке лазерной
методики получения качественных ДПМ�покрытий,
не содержащих частиц микронных и субмикронных
размеров, и проведение сравнительных испытаний
трибологических свойств этих покрытий со свойства�
ми покрытий, полученных традиционным способом
импульсного лазерного осаждения без сепарации мик�
рочастиц. В качестве объекта исследования выбраны
покрытия на основе MoSe2. Для получения качествен�
ных покрытий использовали методику импульсного
лазерного осаждения диселенида молибдена с заслон�
кой, дополненную осаждением высокоскоростного ла�
зерно�инициированного потока атомов углерода из
графитовой мишени. Предполагается, что бомбарди�

ровка слоев MoSex атомами углерода позволит сущест�
венно повысить плотность этих покрытий и улучшить
их качество. Выбор углерода обусловлен тем, что при
импульсном лазерном облучении графитовой мишени
эмиссия крупных частиц протекает не столь интенсив�
но, как в случае облучения ДПМ�мишени [9], а леги�
рование ДПМ�покрытий углеродом оказывает поло�
жительное влияние на их трибомеханические свойства
[2, 3, 6].

Методы нанесения и исследования покрытий

Для нанесения композитных покрытий, содержа�
щих диселенид молибдена и углерод, использовали
методику, представленную в работе [8]. В вакуумную
камеру устанавливали две мишени – пластинки
MoSe2(Ni) и графита. Мишень из диселенида молиб�
дена изготавливали методом холодного прессования
порошка, приготовленного высокотемпературным
химическим синтезом из порошков Mo, Se и Ni в Мо�
сковском государственном институте стали и сплавов
(МИСиС). Атомная концентрация никеля составила
6 %. Лазерное излучение сканировали автоматизиро�
ванным устройством, управляемым по заданной ком�
пьютерной программе. Мишени располагали таким
образом, чтобы лазерный факел распространялся от
углеродной мишени до подложки беспрепятственно.
На пути разлета лазерного факела от мишени
MoSe2(Ni) устанавливали дисковую заслонку от
микрочастиц. Диск диаметром 0,8 см располагали па�
раллельно мишени на расстоянии 2 см от нее. Капли
и микрочастицы, образующиеся при импульсном ла�
зерном воздействии на мишень MoSe2(Ni), разлета�
лись в основном по прямолинейным траекториям и
осаждались на заслонку. Расстояние между парал�
лельно установленными друг напротив друга мише�
нью MoSe2(Ni) и подложкой составляло 5,5 см.

Использовали излучение лазера на алюмоиттрие�
вом гранате с длительностью светового импульса
15 нс. Частота следования лазерных импульсов со�
ставляла 25 Гц. Для реализации режима эффективной
эмиссии капельной фракции и микрочастиц из ми�
шени MoSe2(Ni) проводили ее облучение достаточно
интенсивными лазерными импульсами с энергией до
70 мДж. Плотность энергии в пятне фокусировки со�
ставляла 9 Дж/см2. Осаждение покрытий без исполь�
зования заслонки проводили в вакууме, а при исполь�
зовании заслонки – в атмосфере аргона при давлении
2 Па. Для этого после вакуумной откачки камеры до
давления 10�4 Па в нее напускали особо чистый аргон
(99,98 %).

Покрытия наносили на полированные подложки
(диски) из стали 95Х18 при комнатной температуре.
Подложки предварительно промывали в спирте. За�
тем в вакууме на все подложки наносили слой чисто�
го углерода толщиной 250 нм. Выбранные режимы
лазерного облучения графитовой мишени обеспечи�
вали формирование алмазоподобного углеродного
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слоя [9]. Затем проводили осаждение композитного
покрытия Mo–Se–Ni–C. Лазерный луч достаточно
быстро переводили с одной мишени на другую таким
образом, чтобы исключить осаждение одного атомно�
го слоя MoSex или углерода (режим соосаждения).
В процессе роста композитного покрытия относи�
тельное содержание твердосмазочного компонента
MoSex(Ni) повышалось от 0 до 100 %. Время импульс�
ного лазерного осаждения всех покрытий составляло
30 мин.

Анализ химического состава и оценку толщины
осажденных слоев проводили методом обратного ре�
зерфордовского рассеяния ионов (ОРРИ) гелия. Энергия
ионов в анализирующем пучке составляла 2 МэВ. То�
пографию поверхности покрытий и химический со�
став микрочастиц исследовали методами сканирующей
электронной микроскопии и электронным микрозондом
(СЭМ/МЗ), а также атомной силовой микроскопией
(АСМ). Для исследования структурных особенностей
слоев методом просвечивающей электронной микроско�
пии и микродифракции (ПЭМ/МД) осаждение тонких
пленок нанометровой толщины проводили на кри�
сталлы поваренной соли. Эти пленки высаживали в
воде на металлические сетки и переносили в колонну
электронного микроскопа.

Покрытия тестировали по методике скольжения
шарика по диску на трибометре CSM Instruments
(Switzerland). Триботесты проводили без смазки на
воздухе c относительной влажностью 50 %. Шарик
диаметром 3 мм был изготовлен из стали ШХ15. На�
грузка на шарик составляла 1 Н. Скорость скольже�
ния – 10 см/с. Испытания прекращали после 2�104

циклов. После трибоиспытаний поверхность диска и
стального шарика исследовали методом оптической
профилометрии и микроскопии.

Результаты экспериментального
исследования

и их обсуждение

На рис. 1 представлены резуль�
таты электронно�микроскопиче�
ского исследования поверхности
покрытий, созданных в различных
условиях. В случае реализации тра�
диционной методики импульсного
лазерного осаждения на поверхнос�
ти обнаружено заметное количест�
во частиц микронных и субмик�
ронных размеров. Наиболее круп�
ные частицы размером до 5 мкм
имели округлую форму, характер�
ную для расплющенной и затвер�
девшей жидкой капли. Частицы
другого типа с размерами до 1 мкм
имели сложную многогранную
форму, характерную для порошко�

образных частиц. На поверхности покрытия, создан�
ного с применением заслонки, обнаружено гораздо
меньшее количество микрочастиц. Микрорентгено�
спектральный анализ микрочастиц (рис. 2) показал,
что округлые частицы состоят в основном из никеля, а
химический состав порошкообразных частиц слабо
отличаетя от состава покрытия, измеренного в зоне с
гладкой поверхностью. Анализ химического состава
отдельных микрочастиц, осажденных на поверхности
покрытия в теневой области, показал, что он в целом
не отличался от состава частиц, осажденных при сво�
бодном разлете факела. Микрочастицы могут залетать
в теневую область либо в результате взаимных столк�
новений в самом факеле, либо в результате многократ�
ного упругого рассеяния от конструктивных элементов
вакуумной камеры. Следует отметить, что при микро�
зондовом обследовании покрытий углеродных микро�
частиц не было обнаружено.

ПЭМ/МД�исследование тонких пленок показало,
что заслонка вызвала структурные изменения как на
микро�, так и на наноуровне. При свободном разлете
лазерного факела из мишени на основе диселенида
молибдена в объеме аморфных пленок сформирова�
лись включения металлического молибдена (рис. 3).
На картине микродифракции они проявились в виде
тонких кольцевых рефлексов, а на темнопольном
ПЭМ�изображении – в виде светлых областей. Эти
включения имеют округлую форму диаметром от 1 до
50 нм. В наноструктуре пленок, созданных в теневой
области, такие включения практически отсутствуют.

По данным результатов АСМ�исследования в тех
областях, где отсутствуют достаточно крупные капли
и микрочастицы, беспрепятственное осаждение ла�
зерного факела приводит к формированию поверхно�
стных слоев с достаточно плотной структурой и глад�
ким нанорельефом. На рис. 4, а показана поверх�

Рис. 1. СЭМ(изображения поверхности покрытия Mo–Se–Ni–C, созданного импульс(
ным лазерным осаждением без заслонки (а) и с ее применением (б):
1, 2, 3 – зоны, исследованные электронным микрозондом
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ность, на которой наночастицы, возможно
включения Mo, размером ~50 нм окружены областью
с гладким рельефом. Высота выступов не превышает
4 нм, расстояние по поверхности между выступами до
200 нм. На поверхности покрытия, созданного с при�
менением заслонки, сформировался достаточно раз�
витый нанорельеф (рис. 4, б), что может являться
следствием относительно рыхлой структуры поверх�
ностного слоя этого покрытия. Причина данного яв�
ления рассмотрена в работе [8] и объясняется низкой
энергией атомов и большими углами их падения на
поверхность покрытия при осаждении в теневой
области.

Следует учесть, что плотность этого покрытия в
поверхностном слое может быть существенно ниже,
чем в глубине, так как поверхность градиентного по�
крытия не подвергалась воздействию высокоскорост�
ных атомов углерода. Для повышения плотности по�
верхностных слоев с низким содержанием углерода
необходимо использовать другой способ иницииро�
вания ионного облучения, например, подавая отри�
цательное смещение на подложку.

Результаты исследования покрытий Mo–Se–
Ni–C методом ОРРИ представлены на рис. 5. При
математической обработке экспериментально изме�
ренных спектров проводили их разложение на компо�
ненты, соответствующие различным химическим
элементам. Модельный спектр (не показан на рис. 5),
получаемый суммированием компонентов, достаточ�
но хорошо совпадает с экспериментальным спек�
тром. В результате математической обработки спек�
тров было выяснено, что установка заслонки на пути
разлета лазерного факела приводит к снижению
скорости нанесения покрытия примерно в 1,5 раза.

Поверхностная плотность атомов в покрытии,
созданном без применения заслонки, примерно
6�1018 ат/см2, а в покрытии, осажденном за заслонкой,
только 3,9�1018 ат/см2. Кроме этого, заслонка вызвала
заметное изменение соотношения атомных концен�
траций х = Se/Mo в объеме покрытия. В покрытии,
созданном традиционным способом, значение х со�
ставило 1,8…2,0. В покрытии, созданном в теневой
области, значение х возрасло до 2,5…3,0. В работе [8]
проведено компьютерное моделирование разлета ла�
зерного факела из ДПМ�мишени за дисковую прегра�
ду и выявлено существенное влияние массы и разме�

Рис. 3. Темнопольное
ПЭМ(изображение и мик(
родифракционная картина
тонкой пленки на основе ди(
селенида молибдена, соз(
данной импульсным лазер(
ным осаждением

Рис. 4. Особенности нанорельефа поверхности покрытий, соз(
данных импульсным лазерным осаждением без заслонки (а) и с
ее применением (б)

Рис. 2. Микрозондовый анализ покрытия Mo–Se–Ni–C в раз(
личных точках поверхности, см. рис. 1, а, позиции 1, 2, 3
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ров атомов на эффективность их рассеяния на моле�
кулах газа и последующее осаждение в теневой
области.

На экспериментальных спектрах ОРРИ обнаружен
сигнал от атомов кислорода, которые были преиму�
щественно локализованы в поверхностном слое по�
крытий. Загрязнение покрытий кислородом могло
протекать как в процессе получения (при осаждении
и/или выносе на воздух из вакуумной камеры), так и в
процессе ионного облучения при ОРРИ�измерениях.

Измерение коэффициента трения (рис. 6) показа�
ло, что применение заслонки от микрочастиц позво�
ляет заметно снизить коэффициент трения на началь�
ном этапе трибоиспытания покрытия Mo–Se–Ni–C.
В течение 5�103 циклов коэффициент трения по по�
крытию, созданному с применением заслонки, состав�
лял 0,04…0,06. Коэффициент трения по покрытию,

созданному традиционным способом, на этом этапе
достигал 0,075. В дальнейшем (от 5�103 до 2�104 циклов)
коэффициент трения по покрытиям двух типов коле�
бался в диапазоне 0,02…0,1. Следует отметить, что на�
чальное значение коэффициента трения в обоих слу�
чаях составляло 0,11. Приработка контактных поверх�
ностей произошла примерно за 10 циклов.

Микрофотографии треков износа, образовавшихся
на стальной подложке с покрытием после 104 циклов
трения, приведены на рис. 7. Покрытия в треке сохра�
нялись, однако их поверхность претерпевала сущест�
венные изменения, зависящие от режимов получения
покрытия. На покрытии, созданном традиционным
способом, ширина трека составила примерно 110 мкм.
По краям трека образовались "навалы" из частиц изно�
са. При этом в треке видны микрочастицы (темные
точки), а также царапины, образовавшиеся от доста�
точно крупных микрочастиц, которые срывались с
места при контакте с контртелом. Ширина трека на
покрытии, созданном с применением заслонки, не
превышает 90 мкм. В центре трека заметен износ по�
крытия, а на краях трека покрытие гладкое и однород�
ное. Навалы из частиц износа практически не образо�
вались. Однако за пределами трека вдоль направления
скольжения шарика видны отдельные царапины (мик�
ролунки), которые образовались в результате трения
частиц износа, налипающих на контртело.

Характер износа покрытий, созданных без заслон�
ки и с ее использованием, указал на различие в меха�
нических свойствах этих материалов. Покрытие, соз�
данное с использованием заслонки, было относи�
тельно мягким и пластичным. Такие свойства
обусловливали его заметную деформацию как в са�
мом треке износа, так и вне его. Однако при этом ма�
териал покрытия достаточно долго сохранялся в зоне
трения в виде выступов и лунок. После 104 циклов

Рис. 5. Экспериментальные ОРРИ(спектры для покрытия
Mo–Se–Ni–C, созданного импульсным лазерным осаждением
без заслонки (а) и с ее применением (б). Показаны модельные
спектры от различных химических элементов:
1 – С; 2 – О; 3 – Fe; 4 – Se; 5 – Mo; 6 – Ni

Рис. 6. Изменение коэффициента трения при трибоиспытании
покрытия Mo–Se–Ni–C, созданного на стальных подложках
импульсным лазерным осаждением без заслонки (1) и с ее при(
менением (2)
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канавка износа углубилась примерно до 200 нм
(рис. 8). После 2�104 циклов сечение канавки износа
имело округлую форму, качественно повторяющую
сферическую форму контртела, что указывало на не�
полный износ покрытия W–Se–Ni–C. Канавка углу�
билась примерно до 300 нм, а отдельные царапины –
до 400 нм. Приняв эту величину за толщину покры�
тия Mo–Se–Ni–C, можно оценить среднюю плот�
ность покрытия, которая составила ~1023 ат/см3.

Прочностные характеристики покрытия Mo–Se–
Ni–C, созданного традиционным способом, оказа�
лись заметно лучше. Покрытие разрушилось непо�
средственно только в зоне трения, однако это не
обеспечило повышенную износостойкость. После 104

циклов канавка износа углубилась примерно до
300 нм, а после 2�104 циклов – до 500 нм (см. рис. 8).
На дне канавки сформировалась явно выраженная
площадка, что указывает на практически полный из�
нос покрытия и изменение природы трибоконтакта.
В конце испытания стальной шарик скользил по
слою из алмазоподобного углерода. Оценочная сред�
няя плотность покрытия Mo–Se–Ni–C составила
1,2�1023 ат/см3.

Анализ стального контртела после 2�104 циклов
показал (рис. 9), что диаметр области износа после
трения по покрытию, созданному без применения за�
слонки, составил примерно 140 мкм, а по покрытию,
созданному с применением заслонки, только

Рис. 7. Микрофотографии треков из(
носа, образовавшихся после 104 цик(
лов трения на покрытии
Mo–Se–Ni–C, созданном на сталь(
ных подложках импульсным лазер(
ным осаждением без заслонки (а) и с
ее применением (б). Стрелкой указа(
на микрочастица и царапина от ее пе(
ремещения при трении

Рис. 8. Профилограммы треков износа, образовавшихся после 104 и 2�104 циклов трения на покрытии Mo–Se–Ni–C, созданном на
стальных подложках импульсным лазерным осаждением без заслонки (а) и с ее применением (б)
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120 мкм. В обоих случаях частицы износа прочно
прилипли к стальному шарику, заметно увеличив раз�
мер контактной области.

При использовании методики соосаждения двух
лазерно�инициированных потоков атомов предпола�
галось, что для формирования качественного покры�
тия с высокой концентрацией алмазных С–С связей,
а также для эффективного инициирования структур�
ных изменений в слоях на основе диселенида молиб�
дена требуется достаточно высокая энергия падаю�
щих атомов углерода (~100 эВ).

Расчет энергетического спектра атомов углерода,
пролетающих от графитовой мишени до подложки в
аргоне при давлении 2 Па, проводили по модели,
представленной в работе [10]. Рассмотрен случай раз�
лета факела с характерными для режимов импульсно�
го лазерного осаждения параметрами: массовая ско�
рость 2,5�106 см/с, температура 105 К. Сечение рассея�
ния рассчитывали по табличным значениям атомных
радиусов аргона и углерода.

Установлено, что в энергетическом спектре осаж�
даемых атомов практически не изменяется поток с

энергиями более 50 эВ, несколько снижается доля
атомов с энергиями от 10 до 50 эВ и появляется низ�
коэнергетическая составляющая с энергиями атомов
менее 10 эВ (рис. 10). Доля низкоэнергетической
компоненты оказалась небольшой, что обусловлено
слабым взаимодействием (редкими столкновениями)
углеродного потока с газом. Основная часть осаждае�
мого потока углерода падает по нормали к поверхно�
сти (рис. 11). Угол падения атомов, испытавших
столкновения с аргоном, изменяется в широком ин�
тервале значений – от нескольких градусов до 70�.
Предположили, что условия для формирования ал�
мазных С–С связей и для протекания ионно�ини�
циированных структурных изменений при импульс�
ном лазерном осаждении слоев Mo–Se–Ni–C в арго�
не при давлении 2 Па в целом сохранялись.

Сравнительные трибоиспытания показали, что уда�
ление микрочастиц из осаждаемого лазерно�иниции�
рованного потока вещества позволило несколько по�
высить износостойкость покрытия Mo–Se–Ni–C и
снизить износ контртела. Коэффициент износа по�
крытия уменьшился с 1,8�10�9 до 1,3�10�9 мм3/(Н�мм).

Рис. 9. Микрофотографии сфери(
ческого контртела после 2�104 цик(
лов трения по покрытию Mo–Se–
Ni–C, созданном на стальных под(
ложках импульсным лазерным оса(
ждением без заслонки (а) и с ее при(
менением (б). Стрелками указаны
границы площадки износа на
контртеле

Рис. 10. Энергетическое распределение атомов углерода, па(
дающих на поверхность подожки при свободном разлете лазер(
ного факела (1) и при разлете в аргоне при давлении 2 Па (2)

Рис. 11. Угловое распределение атомов углерода, падающих на
поверхность подложки при разлете лазерного факела в аргоне
при давлении 2 Па. Угол отсчитывается от нормали к поверхно(
сти
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Коэффициент износа контртела при трении о покры�
тие с микрочастицами составил примерно
1,7�10�9 мм3/(Н�мм). При трении о покрытие, не содер�
жащее такие частицы, коэффициент износа стального
шарика уменьшился примерно в 1,4 раза. Отсутствие
существенного негативного влияния микрочастиц на
трибологические свойства покрытия Mo–Se–Ni–C
может быть обусловлено сочетанием пластичности и
прочности материала покрытия, создаваемого тради�
ционным способом импульсного лазерного осажде�
ния. Улучшенные механические свойства этого по�
крытия обусловлены относительно высокой плотно�
стью осаждаемого материала и особенностью
структуры, содержащей нановключения молибдена.
При трибоиспытаниях царапины от микрочастиц эф�
фективно "заживлялись" в результате трибопереноса, а
сами частицы деформировались и встраивались в объ�
ем покрытия и/или удалялись из трека при контакте с
контртелом. Однако повышенные энергозатраты на
трибоиндуцированную трансформацию структуры по�
крытия с микрочастицами в зоне трения на этапе при�
работки вызывали увеличение коэффициента трения
примерно в 1,5 раза.

Сравнение трибологических свойств градиентного
покрытия Mo–Se–Ni–C и некоторых нанокомпозит�
ных покрытий, содержащих диселенид вольфрама и
созданных методами магнетронного распыления, пока�
зало, что антифрикционные свойства градиентного по�
крытия оказываются заметно лучше. Так, коэффициент
износа на воздухе TiCrBN/WSex покрытия, созданного в
работе [11], практически совпадал с коэффициентом
износа градиентного покрытия Mo–Se–Ni–C, однако
коэффициент трения TiCrBN/WSex покрытия превы�
шал значение, равное 0,2, на протяжении всего периода
испытания.

Выводы

1. Метод соосаждения лазерно�инициированных
потоков атомов из двух мишеней, когда поток высоко�
скоростных атомов углерода используется для легиро�
вания и модификации структуры слоев MoSex(Ni),
осаждаемых за капельной заслонкой, позволяет избе�
жать осаждения частиц микронных размеров и созда�
вать достаточно качественные антифрикционные по�
крытия при комнатной температуре подложки. При
формировании градиентных покрытий с изменяю�
щейся концентрацией атомов углерода требуется при�
менение дополнительных источников ионного облу�
чения, обеспечивающих требуемую дозу облучения на
всех этапах нанесения покрытия.

2. Частицы микронных размеров, вылетающие
при лазерном воздействии из прессованной мишени
MoSe2(Ni), могут несколько (на 30…50 %) ухудшать
трибологические свойства антифрикционных гради�

ентных покрытий Mo–Se–Ni–C. В результате осаж�
дения таких частиц увеличивается как коэффициент
трения, так и износ покрытия и контртела. Однако
при выборе способа следует учитывать, что примене�
ние традиционного способа импульсного лазерного
осаждения (в вакууме без применения заслонки) поз�
воляет наносить покрытия с повышенной плот�
ностью и прочностью и с наиболее высокими скоро�
стями осаждения.
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Поверхностное азотирование твердых сплавов на основе карбида титана

Разработана технология поверхностного азотирования твердых сплавов на основе карбида титана кон�
тактным способом в засыпке нитрида алюминия. В результате азотирования стойкость инструмента из этих
сплавов возрастает в 2,1…2,4 раза.

Ключевые слова: азотирование, твердый сплав, карбид титана, нитрид алюминия, температура, время.

The surface nitriding technology of hard titanium carbide�based alloys by means of the contact process in the
backfilling of aluminium nitride has been worked out. As a result of nitriding the durability of the tools made of this kind of
alloys increases 2,1…2,4 times.

Keywords: nitriding , hard alloy, titanium carbide, aluminium nitride, temperature, time.

Известно, что поверхностное азотирование твер�
дых сплавов повышает их износостойкость [1]. Чаще
всего азотирование поверхности инструмента из
твердого сплава применяют для твердых сплавов, со�
держащих карбид титана.

Все большее распространение для деталей, рабо�
тающих в условиях абразивного износа, получают
композиционные материалы на основе карбида тита�
на: карбидостали и карбидочугуны [2, 3]. Такие мате�
риалы состава 40…50 % карбида титана и 50…40 %
стали или 50…40 % белого чугуна успешно заменяют
твердые сплавы на основе карбида вольфрама и кар�
бида титана для деталей, работающих в условиях аб�
разивного износа [4]. Их износостойкость также
можно существенно повысить поверхностным азо�
тированием.

Наибольшее распространение получил способ азо(
тирования твердых сплавов, содержащих карбид тита�
на, в среде диссоциированного аммиака при
753…1223 К. В зависимости от глубины азотирования
время выдержки составляет 35…45 ч. В результате азо�
тирования кобальтовой связки повышалась износо�
стойкость режущего инструмента [1]. Недостатком
этого способа является то, что он не обеспечивает азо�
тирование карбидных зерен, а при взаимодействии
твердых сплавов с диссоциированным аммиаком при
длительных выдержках происходит обезуглеро�
живание поверхности твердых сплавов.

Аналогичный способ азотирования применяли
для карбидосталей. Так, например, карбидосталь
TiC�Х6В3М, содержащую до 40 % TiC, азотировали в
аммиаке при температурах 773, 1023 и 1293 К и вре�
мени выдержки от 30 до 60 ч [5].

Азотирование при 773 и 1023 К осуществляли как
конечную операцию, а при 1293 К – как предшест�
вующую закалке в масле. Азотирование при 1023 К,
всех содержаниях тугоплавкой составляющей в кар�
бидостали, а также разных содержаниях связанного
углерода в карбиде титана и варьируемой продолжи�
тельности азотирования вызвало снижение твердости
материалов, причем для сплавов с малым содержани�
ем ТiС снижение ее было заметнее. Это свидетельст�
вует о том, что азотированию подвергалась стальная
связка, твердость которой при данной температуре
уменьшалась за счет отжига II рода. Падение твердо�
сти проявлялось значительнее с ростом продолжи�
тельности химико�термической обработки. Анало�
гичные результаты получены и после азотирования
при 1293 К без дополнительной закалки. При этом
разупрочнение стальной связки и, следовательно,
всего материала было более существенным.

При азотировании карбидосталей с последующей
закалкой меньший прирост твердости характерен для
сплавов с более дефектным ТiС, что объясняется об�
разованием более мягких карбонитридов титана,
уменьшающих твердость сплавов в целом. Наиболь�
ший прирост твердости наблюдается у карбидоста�
лей, закаленных после азотирования при 1293 К, что
можно объяснить дополнительным эффектом от за�
калки стальной связки. Таким образом, процесс азо�
тирования по существующей технологии для карби�
досталей оказался вообще неприемлемым из�за его
сложности, длительности и неэффективности.

Разработанный способ азотирования твердых
сплавов, содержащих карбид титана, карбидосталей и
карбидочугунов прост и сравнительно недорог. Спо�
соб заключается в том, что азотирование осуществля�



ют контактным способом взаимодействия сплавов с
нитридом алюминия AlN.

Нитрид алюминия обладает большим сродством к
кислороду и даже при небольших парциальных давле�
ниях PO2

окисляется, образуя оксид Al2О3 и выделяя
атомарный азот. Карбид титана является нестехио�
метрическим соединением и ведет себя как твердый
раствор замещения углерода в титане. При темпера�
турах 1233…1873 К растворимость углерода в титане
0,16…0,55 % и состав карбида TiC0,16–TiC0,55 [5]. По�
этому при указанных температурах карбид титана
легко поглощает азот и становится карбонитридом
Ti(CN) [6].

В связи с тем, что на поверхности твердого титан�
содержащего сплава всегда присутствует адсорбиро�
ванный кислород, протекают реакции

2 3 2 22 2 3AlN O Al O Nат� 	 � ; (1)

TiC N Ti(CN).ат� 	 (2)

Таким образом, в результате взаимодействия нит�
рида алюминия с карбидом титана твердый сплав бу�
дет азотироваться.

Технологический процесс азотирования карбидо�
сталей состава Т1С�Х18Н10Т, карбидочугунов соста�
ва Т1С�белый чугун и твердых сплавов типа ТК со�
стоял в следующем. Изделия помещали в герметич�
ный сосуд и засыпали твердой засыпкой, состоящей
из 70 % нитрида алюминия и 30 % оксида алюминия.
Нагрев осуществляли в печи с графитовым нагревате�
лем при 1473…1523 К в течение 5 ч.

Исследования показали, что если нитрида алюми�
ния в засыпке меньше, то продолжительность азотиро�
вания значительно увеличивается в то время, как увели�
чение содержания оксида алюминия в засыпке практи�
чески не влияло на продолжительность азотирования.
Результаты экспериментов представлены в таблице.

Как следует из таблицы, предлагаемый способ
азотирования позволяет значительно увеличить мик�
ротвердость твердых сплавов. Золотистый цвет по�
верхности образцов свидетельствует о том, что при
азотировании происходит взаимодействие компонен�
тов засыпки с зернами карбида титана, которое при�
водит к образованию карбонитрида титана, цвет ко�
торого золотистый или золотисто�латунный.

Исследовали окалиностойкость твердых сплавов
при выдержке на воздухе при 1223 К. Если образцы
твердых сплавов, азотированные в диссоциированном
аммиаке после двухчасовой выдержки, покрывались
серо�коричневой корочкой, то поверхность образцов,
азотированных в твердой засыпке, практически не из�
менялась, сохраняя золотистый цвет, присущий кар�
бонитридам титана с высоким содержанием азота.

Испытания на износостойкость твердосплавных
пластин Т15К6 до и после азотирования проводили на
вертикально�сверлильном станке 2Н125А. Обрабатыва�
ли отверстия диаметром 35 мм в образцах на стали 45.
Режим резания: скорость 67,1 м/мин; подача 0,7 мм/об;
глубина резания 1,5 мм; работа с охлаждением.

В качестве критерия затупления зенкеров был
принят износ, равный 35 мм, на задней поверхности.
В результате проведенных сравнительных испытаний
установлено, что стойкость хвостовых зенкеров, ос�
нащенных твердосплавными платанами, обработан�
ных по предложенной технологии, в среднем в
2,1…2,4 раза выше, чем у зенкеров, обработанных в
диссоциированном аммиаке.

Таким образом, азотирование твердых сплавов, со�
держащих карбид титана, нитридом алюминия позво�
ляет повысить их износостойкость за счет азотирования
титана, существенно ускоряет и упрощает технологиче�
ский процесс азотирования. Технология азотирования
карбидостали и карбидочугуна контактным способом с
нитридом алюминия позволяет повысить их износо�
стойкость без последующей термической обработки.
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Таблица

Результаты азотирования твердых сплавов, карбидосталей и карбидочугунов

Марка твердого сплава Среда
Температура

азотирования, К
Время, ч

Цвет поверхности
образца

Микротвердость,
МПа

Т15К6

Т30К4

Диссоц.

аммиак

753…1223 35…45 Темно�серый 1850…1940

Т15К6 AlN + Al2O3 1473…1523 5 Золотисто�латунный 2500…2550

Т30К4 AlN + Al2O3 1473…1523 5 Золотистый 2550…2600

Карбидосталь TiC�Х18Н10Т AlN + Al2O3 1473…1523 5 Золотисто�латунный 2300…2350

Карбидочугун TiC�белый чугун AlN + Al2O3 1473…1523 5 Золотисто�латунный 2100…2200
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Контактная прочность зубьев зубчатых колес ГТД,
изготовленных электроэрозионной обработкой

с применением методов химико(термического упрочнения

Проведены исследования контактной прочности, шероховатости и микроструктуры рабочих поверхностей
зубьев зубчатых колес ГТД, изготовленных электроэрозионной обработкой с последующей химико�термической
обработкой. Выполнен сравнительный анализ разработанной и серийной технологий изготовления зубьев цилинд�
рических зубчатых колес внешнего зацепления.

Исследовано качество поверхностного слоя рабочих поверхностей зубьев зубчатых передач ГТД, изготов�
ленных электроэрозионной обработкой. Установлено влияние режимов электроэрозионной обработки на качест�
во рабочих поверхностей и их взаимосвязь с шероховатостью. Выполнен химический анализ поверхностей, изго�
товленных по предлагаемой и серийной технологиям.

Ключевые слова: блок цилиндрических зубчатых колес внешнего зацепления, закрытый венец, электроэрози�
онная обработка, контактная прочность, поверхностный слой, химико�термическая обработка.

Research of contact strength, roughness and microstructure of working surfaces of gear teeth in a gas turbine engine
using electrodishcharge machining with the following chemicothermal processing has been carried out. The comparative
analysis of the proposed and serial manufacturing techniques of cylindrical gear teeth in a gas turbine engine of external
gearing has bee carried out.

The quality of the surface layer of teeth working surfaces of gears in a gas turbine engine using electrodishcharge
mashining has been investigated. The influence of modes electrodishcharge mashining on the quality of working surfaces and
their interconnection with roughness has been established. The surface chemical analysis made on proposed and serial
technologies has been accomplished.

Keywords: spurs external gears cluster, closed ring gear, electrodishcharge machining, contact strength, surface layer,
chemicothermal processing.

Способ электроэрозионной обработки закрытого
венца блока зубчатых колес ГТД

Предлагаемый способ изготовления сложнопро�
фильных изделий, в частности цилиндрических
эвольвентных закрытых венцов цельных блоков зуб�
чатых колес внешнего зацепления, заключается в сле�
дующем. Для формообразования зубчатого венца (бо�
ковых поверхностей, образующую вершин и впадину
между зубьев) по управляющей программе на основе
трехмерной математической модели детали в устрой�
стве ЧПУ электроэрозионного станка задают траек�
торию координатных перемещений проволочного
электрода�инструмента по контуру венца. Способ по�
зволяет повысить производительность обработки и
надежность конструкции блока зубчатых колес (каче�
ство сборки повышается за счет уменьшения звеньев

сборочной цепи) с обеспечением оптимального зазо�
ра между венцами. Особенность данной технологии
заключается в том, что в целях повышения произво�
дительности и надежности конструкции блока зубча�
тых колес 6 (рис. 1) для электроэрозионного формо�

Рис. 1. Схема ЭЭО ци(
линдрического эволь(
вентного закрытого вен(
ца блока колес
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образования зубчатого венца 4 (боковых поверхно�
стей 1, образующую вершин 2 и впадину между зубьев
3 (рис. 2)) задают траекторию перемещения прово�
лочного электрода�инструмента на базе управляю�
щей программы по контуру закрытого венца цельно�
го блока зубчатых колес в устройстве ЧПУ электро�
эрозионного станка с обеспечением размеров, ука�
занных на рис. 2 (R0,6min, утопание 0,00…0,15 мм).

Предлагаемый способ электроэрозионной обработ�
ки (ЭЭО) зубчатого колеса может быть реализован на
базе любого из электроэрозионных вырезных станков
с контурной системой ЧПУ (AP200L, EXC100,
AP450L, AP150, AP200, AP200L, Mitsubishi FA10,
Mitsubishi FA20 и др.).

Деталь базируется на станке в стандартном при�
способлении (базирование в призмах по посадочным
шейкам блока зубчатых колес). Проволочный элек�
трод�инструмент в специальном приспособлении при
помощи алмазных направляющих 2 и роликов 1 с
огибанием открытого венца подводится к детали
(рис. 1). Обработка осуществляется за 3–4 цикла об�
работки по контуру зубчатого закрытого венца цель�
ного блока зубчатых колес при повороте детали во�
круг ее оси с обеспечением требуемой степени

точности зубчатого венца при режимах ЭЭО,
представленных в табл. 1.

Параметры обрабатываемой детали:
1) модуль m = 3;
2) число зубьев z = 19;
3) степень точности 5–5–5;
4) коэффициент смещения х = 0;
5) угол профиля � = 25�;
6) характеристика поверхностей образцов перед

ЭЭО (см. табл. 2).
Параметры электрода�инструмента:
1) материал: латунная проволока;
2) диаметр 0,2 мм.
Назначают следующие режимы обработки, кроме

приведенной последовательности ЭЭО (табл. 1):
– среднее напряжение холостого хода – 120 В;
– форма импульсов – гребенчатая;
– полярность – прямая;
– рабочая среда – масло;
– удельный съем металла – 1,5…2,5 мм3/(А мин).
В результате ЭЭО формируется закрытый венец 4

цельного блока зубчатых колес 6 (рис. 1).

Исследование нагрузочных способностей
и их взаимосвязь

с параметрами поверхностного слоя

Были проведены исследования разработанной
технологии изготовления цельных блоков зубчатых
колес ГТД [1]. Исследования проводили на ролико�
вой машине с роликами и на спроектированной уста�
новке на зубчатых колесах [2]. Исследовали образцы
из высоколегированных сталей марок, приведенных в
табл. 2, с применением нитроцементации и ионного
азотирования для упрочнения рабочих поверхностей.

Испытания рабочих поверхностей образцов, ими�
тирующих рабочие поверхности зубьев зубчатых ко�
лес на контактную выносливость, проводили на двух�
позиционной роликовой машине с нагружающим

Таблица 1

Режимы ЭЭО

Наименование
параметра

Последовательность обработки

1 2 3

Длительность импульса,
мкс

64 16 8

Рабочая частота тока, кГц 14 125 200

Средняя сила тока, А 32 14 10

Зазор между проволокой
и деталью, мм

0,07 0,015 0,005

Среднее рабочее
напряжение, В

42 28 25

Таблица 2

Характеристика рабочих поверхностей перед ЭЭО

Марка стали

Микротвердость
контактируемых
поверхностей для

нитроцемента�
ции

ионного
азотирования

20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш)

HRCЭ 60…65 HRСЭ 33…4518Х2Н4МА

12Х2Н4А

Рис. 2. Цилиндрический эвольвентный зубчатый венец, полу(
ченный электроэрозионным вырезанием
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устройством при частоте вращения 500 об/мин. За ба�
зовое число циклов нагружений NHlim, которое соот�
ветствует пределу контактной выносливости поверх�
ностей зубьев 
Hlim и зависит от средней твердости по�
верхности, принято 5�107 циклов. Контактную
выносливость оценивали путем визуального осмотра
рабочих поверхностей через каждые 106 циклов на�
гружения до появления на поверхности видимых де�
фектов. Затем исследования были проведены на зуб�
чатых колесах на специальной установке [2]. Испыта�
ния зубчатых пар в установке проводили при
следующих условиях: частота вращения 1596 об/мин,
крутящий момент 24,4 Нм, мощность 16,5 кВт, усло�
вия смазки: полив маслом МС�8П. Основными тех�
нологическими и конструкторскими характеристика�
ми зубчатых колес являются: степень точности
5–5–5, шероховатость поверхности Rа = 0,3–
–0,4 мкм, термическая обработка детали: при ионном
азотировании глубина слоя 0,2…0,4 мм, твердость
поверхностного слоя не менее 80 HRС и сердцевины
321…388 HB (36,5…42,5 HRC); при нитроцементации
глубина слоя 0,6…1,2 мм, твердость поверхностного
слоя не менее 59 HRС и сердцевины 33…45 HRC.

Испытания образцов на контактную прочность
проводили в соответствии с рекомендациями [3]. На
основании рекомендаций необходимо иметь не менее
7–8 одинаковых образцов. При этом каждый образец
испытывают только при одной величине напряжений
до разрушения или до заданного (базового) числа
циклов. Один из образцов закрепляют на установке,
создают напряжение 
1, заведомо превышающее пре�
дел выносливости, и определяют число циклов N1,
при котором произойдет разрушение образца. Затем
испытывают второй образец при напряжении, мень�
шем 
1, и также определяют число циклов до разру�
шения N2. Аналогично поступают с остальными об�
разцами. Например, образец 7 не разрушился при на�
пряжении 
7, выдержав число циклов N7 = 5�107. Если
величина этого напряжения близка к 
6, то можно
считать, что 
7 является пределом выносливости. Ес�
ли разность между 
6 и 
7 велика, то испытывают еще
один образец и нагружают его промежуточным на�
пряжением 
8 между 
6 и 
7. Напряжение 
8 будет
близко к пределу выносливости.

На рис. 3 представлены значения контактных на�
пряжений, полученные для испытуемых образцов из
материала 20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш). Согласно полу�
ченным данным, значения контактных напряжений
на образцах с нитроцементацией (при глубине диф�
фузионного слоя 0,6…0,85 мм), изготовленных лез�
вийной обработкой с последующим шлифованием,
составили 1845 МПа, а при ионном азотировании с
глубиной слоя 0,28…0,37 мм – 1570 МПа. Для образ�

цов, изготовленных ЭЭО с нитроцементацией при
глубине диффузионного слоя 0,79…1,0 мм, значения
контактных напряжений составили 1975 МПа, а при
ионном азотировании с глубиной слоя 0,3…0,4 мм –
1690 МПа.

Указанные значения превышают верхний уровень
предела контактной прочности образцов из стали
20Х3МВФ�Ш, определенный ГОСТ 21354–85:

– 1506,5 МПа – для образцов, изготовленных
ЭЭО с применением нитроцементации;

– 1426 МПа – для образцов, изготовленных лез�
вийной обработкой с последующим шлифованием с
применением нитроцементации;

– 1050 МПа – для образцов, изготовленных с при�
менением ионного азотирования.

На рис. 4 представлены результаты исследований
образцов, изготовленных ЭЭО с нитроцементацией
из 20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш), на контактную проч�
ность со следами питтинга на рабочих поверхностях.

На первом комплекте образцов первые признаки
питтинга появились при 3,5�105 циклов (мелкие ос�
пинки 0,3…0,5 мм). В процессе дальнейших испыта�
ний происходило прогрессирующее выкрашивание
поверхности образца в виде мелких оспинок в новых
местах и крупных язвочек в местах, где были мелкие
оспинки. При наработке от 8�105 до 106 циклов проис�
ходит процесс соединения отдельных язвочек и обра�
зуется одно большое пятно контактных повреждений.

Рис. 3. Экспериментальные значения выносливости материала
образцов, изготовленных из 20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш):
1 – нитроцементация после ЭЭО с глубиной диффузион�
ного слоя 0,79…1,0 мм; 2 – нитроцементация после лезвий�
ной обработки и шлифования с глубиной упрочненного
слоя 0,6…0,85 мм; 3 – ионное азотирование после ЭЭО с
глубиной диффузионного слоя 0,3…0,4 мм; 4 – ионное азо�
тирование после лезвийной обработки и шлифования с
глубиной упрочненного слоя 0,28…0,37 мм
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Постепенно это пятно разрастается как в длину – по
образующей, так и в ширину – по высоте контакта
образцов. При наработке 1,75�106 циклов питтинг ис�
пытуемой поверхности достигает всей высоты
контактируемого образца (рис. 4, а).

При испытании второго комплекта образцов пер�
вые признаки питтинга появились при 8,2�105 циклов.
Происходит процесс соединения отдельных язвочек и
образуется одно большое пятно контактных повреж�
дений при наработке от 1,52�106 до 2,95�106 циклов.

При наработке 4,76�106 циклов происходит разруше�
ние поверхности образца под действием контактной
нагрузки (рис. 4, б).

При испытании третьего комплекта образцов поя�
вились первые признаки питтинга при 5,8�106 циклов.
При наработке от 6,69�106 до 8,1�106 циклов происхо�
дит процесс соединения отдельных язвочек и образу�
ется одно большое пятно контактных повреждений.
При наработке 107 циклов происходит разрушение
поверхности образца под действием контактной на�
грузки (рис. 4, в).

Испытания четвертого комплекта образцов про�
шли аналогично третьему комплекту.

Первые признаки питтинга при испытании пятого
комплекта образцов появились при 5,28�106 циклов.
В дальнейшем процесс развития питтинга происхо�
дил подобно предыдущим комплектам, но только
медленнее. Так при 3�107 циклов достигается необхо�
димый признак усталостного разрушения испытуе�
мой поверхности образца (рис. 4, г).

При испытании шестого комплекта образцов пер�
вые признаки питтинга появились при 6,15�106 цик�
лов. Дальнейшее развитие питтинга происходило
аналогично предыдущим комплектам, но медленнее.
Необходимый признак усталостного разрушения ис�
пытуемой поверхности образца достигается при
5,44�107 циклов (рис. 4, д).

Первые признаки питтинга (в виде мелких оспи�
нок) на седьмом комплекте испытуемого образца
появились при 6,04�106 циклов. В процессе дальней�
ших испытаний происходило прогрессирующее вы�
крашивание поверхности образца в виде мелких ос�
пинок в новых местах и крупных язвочек в местах, где
были мелкие оспинки. При наработке от 7�107 до
8,2�107 циклов происходит процесс соединения от�
дельных язвочек и образуется одно большое пятно
контактных повреждений. Постепенно это пятно раз�
растается как в длину – по образующей, так и в ши�
рину – по высоте контакта образцов. При наработке
1,64�108 циклов питтинг испытуемой поверхности
достигает всей высоты контактируемого образца, т.е.
происходит разрушение поверхности образца от
действующей контактной нагрузки (рис. 4, е).

При испытании образцов, изготовленных ЭЭО с
применением ионного азотирования из 20Х3МВФ�Ш
(ЭИ415�Ш) на контактную прочность образование и
развитие выкрашивания происходило аналогично об�
разцам, изготовленным ЭЭО с применением нитроце�
ментации, но образование питтинга происходило мед�
леннее в результате большей твердости поверхностно�
го слоя (твердость выше минимум в 1,35 раза), а его
развитее быстрее из�за меньшей толщины диффузион�

Рис. 4. Результаты экспериментального исследования образ(
цов, изготовленных ЭЭО из 20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш) с нит(
роцементацией:
а – Nц = 1,75�106; 
H = 2550 МПа; h = 0,81 мм; б – Nц =
= 4,76�106; 
Н = 2380 МПа; h = 0,9 мм; в – Nц = 107; 
Н =
= 2660 МПа; h = 0,87 мм; г – Nц =30,5�106; 
H = 2140 МПа;
h = 0,98 мм; д – Nц = 54,4�106; 
H = 1980 МПа; h = 0,95 мм;
е – 164�106; 
H = 1970 МПа; h = 1,0 мм
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ного слоя и большего перепада значений твердости
между поверхностным слоем и сердцевиной детали.

Результаты испытаний показали, что предел кон�
тактной выносливости повышается с увеличением
глубины нитроцементированного слоя, с обеспечени�
ем требуемой глубины азотируемого слоя и с умень�
шением градиента концентрации углерода (и азота).
Наибольшей контактной прочностью обладают нит�
роцементированные слои, для которых концентрация
углерода (азота) и твердости имеет протяженную
площадку в приповерхностной области.

Предел контактной выносливости зависит от кон�
центрации углерода и азота на поверхности. Их нали�
чие связано с влиянием избыточной карбидной фазы,
объемная доля которой должна обеспечивать высо�
кую твердость, но не вызывать критического обедне�
ния твердого раствора карбидообразующими элемен�
тами. Проведенное исследование взаимосвязи кон�
тактных напряжений от числа циклов нагружения
установило влияние ЭЭО на показатели нагрузочной
способности тяжелонагруженных зубчатых колес и
показало, что контактная прочность увеличивается
для нитроцементированных деталей на 5…10 %, для
азотируемых деталей на 5…8 %. Они верны для
высоколегированных сталей марок: 20Х3МВФ�Ш,
18Х2Н4МА, 12Х2Н4А.

Таким образом, процессы нитроцементации и
ионного азотирования совместно с ЭЭО обеспечива�
ют резерв повышения эксплуатационных свойств
зубчатых колес ГТД в результате того, что экспери�
ментально определенный предел выносливости об�
разцов, изготовленных ЭЭО, выше, чем предел вы�
носливости образцов, обработанных лезвийной обра�
боткой и шлифованием. Анализ рис. 3 показал, что
контактная выносливость образцов с нитроцемента�

цией выше, чем при ионном азотировании.
Нитроцементация рекомендуется для изготовления
тяжелонагруженных и высокоскоростных зубчатых
передач силовых и агрегатных веток кинематических
цепей. Ионное азотирование целесообразно при�
менять для малонагруженных и тихоходных зубчатых
передач, где меньше вероятность возникновения
перегрузок и их влияния на процесс эксплуатации.

Критерием оценки микрогеометрии поверхности
по ГОСТ 2789–73 контактируемых поверхностей в
процессе работы было принято среднеарифметиче�
ское отклонение профиля Rа. Замер шероховатости
проводили на профилометре через каждые 106 циклов
нагружения до появления на поверхности видимых
дефектов. На рис. 5 и 6 представлено изменение ше�
роховатости в процессе эксплуатации при различных
видах обработки рабочих поверхностей для образцов
из материала 20Х3МВФ�Ш.

Шероховатость образцов, изготовленных лезвий�
ной обработкой с последующим шлифованием, при
эксплуатации 7�106 циклов достигает Ra = 0,4 мкм,
т.е. раньше, чем у образцов, изготовленных ЭЭО, при
20�106 циклов Ra = 0,3 мкм.

Изменения микротвердости контактируемых пар в
процессе эксплуатации замеряли по невосстановлен�
ному отпечатку (по глубине отпечатка). На рис. 7
представлено изменение микротвердости в процессе
эксплуатации рабочих поверхностей для образцов из
материалов 20Х3МВФ�Ш, 18Х2Н4МА и 12Х2Н4А, из�
готовленных ЭЭО, а на рис. 8 – образцов из аналогич�
ных материалов, изготовленных лезвийной обработ�
кой с последующим шлифованием. На графиках четко
виден участок приработки, а затем участок нормаль�
ной работы, на котором твердость остается практиче�
ски постоянной. Установлено, что микротвердость об�

Рис. 5. Экспериментальные данные изменения шероховатости
рабочих поверхностей в процессе эксплуатации для образцов,
изготовленных из 20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш) с нитроцемента(
цией:
1 – образцы, изготовленные лезвийной обработкой с по�
следующим шлифованием; 2 – образцы, изготовленные
ЭЭО

Рис. 6. Экспериментальные данные изменения шероховатости
рабочих поверхностей в процессе эксплуатации для образцов,
изготовленных из 20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш) с ионным азоти(
рованием:
1 – образцы, изготовленные лезвийной обработкой с по�
следующим шлифованием; 2 – образцы, изготовленные
ЭЭО
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разцов, изготовленных лезвийной обработкой с после�
дующим шлифованием, ниже микротвердости
образцов, изготовленных ЭЭО (рис. 7, 8).

После испытаний рабочих поверхностей образцов
была изучена микроструктура контактируемых по�
верхностей. На рис. 9–12 представлена микрострук�
тура образцов, изготовленных из материала
20Х3МВФ�Ш по различным технологиям (табл. 3).

Нитроцементованный слой образцов (рис. 9 и
10, а), изготовленных и лезвийной обработкой с по�
следующим шлифованием, и ЭЭО из разных мате�

Рис. 7. Экспериментальные данные изменения микротвердости
рабочих поверхностей в процессе эксплуатации образцов, изго(
товленных из 20Х3МВФ(Ш, 18Х2Н4МА и 12Х2Н4А после
ЭЭО:
1 – образцы с ионным азотированием; 2 – образцы с нит�
роцементацией

Рис. 8. Экспериментальные данные изменения микротвердости
рабочих поверхностей в процессе эксплуатации образцов, изго(
товленных из 20Х3МВФ(Ш, 18Х2Н4МА и 12Х2Н4А лезвий(
ной обработкой с последующим шлифованием:
1 – образцы с ионным азотированием; 2 – образцы с нит�
роцементацией

Рис. 9. Микроструктура образца из материала 20Х3МВФ(Ш
(ЭИ415(Ш), обработанного лезвийной обработкой, шлифова(
нием с применением нитроцементации, �500:
а – микроструктура поверхностного слоя; б – структура
сердцевины

Рис. 10. Микроструктура образца из материала 20Х3МВФ(Ш
(ЭИ415(Ш), изготовленного ЭЭО с нитроцементацией, �500:
а – микроструктура поверхностного слоя; б – структура
сердцевины

Рис. 11. Микроструктура образца из материала 20Х3МВФ(Ш
(ЭИ415(Ш), обработанного лезвийной обработкой, шлифова(
нием и ионным азотированием, �500:
а – микроструктура поверхностного слоя; б – структура
сердцевины
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риалов, является удовлетворительным. По интенсив�
ности насыщения и карбидной сетке структура до�
пустимая и соответствует 10 баллу, а по
распределению структурных составляющих – 1 баллу
согласно эталонным микроструктурам по ГОСТ
5639–82. Структура состоит из мартенсита, остаточ�
ного аустенита и карбидов, распределенных равно�
мерно. Микроструктура сердцевины нитроцементи�
руемых слоев образцов (рис. 9 и 10, б) по наличию
структурно�свободного феррита является допустимой
и относится к 4 баллам по ГОСТ 5639–82. Микро�
структуры в поверхностном слое и сердцевине образ�
цов, изготовленных ЭЭО, отличаются от образцов,
изготовленных лезвийной обработкой и шлифовани�
ем, тем, что уменьшается количество остаточного
аустенита с 20 до 15 %. Для структуры упрочненного
слоя образцов, изготовленных ЭЭО, характерно то,
что иглы мартенсита мельче и происходит дробление
карбидной сетки.

Микроструктура ионного азотированного слоя для
образцов из материала 20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш) ха�
рактеризуется высокой дисперсностью составляющих

(рис. 11 и 12, а). Слой ��фазы на поверхности от�
сутствует. Нитриды распределены равномерно.
В микроструктуре ионного азотированного слоя для
образцов из материала 18Х2Н4МА на поверхности
наблюдается незначительный по глубине слой ��фа�
зы, переходя в залегающие у поверхности нитридные
прожилки. Нитриды дисперсные и распределены
равномерно. Азотированный слой образцов из мате�
риала 12Х2Н4А по строению мелкозернистый. Нит�
риды распределены равномерно, ��фаза отсутствует.

Микроструктура сердцевины азотируемых слоев
(рис. 11 и 12, б) представляет собой сорбит отпуска.
По величине зерна соответствует 4 баллу, что соглас�
но ГОСТ 5639–82 является допустимым.

Азотированный слой образцов, изготовленных
ЭЭО из разных материалов, характеризуется большей
глубиной диффузионного слоя, равномерностью рас�
пределения нитридов в зоне диффузионного слоя, а
также азотированный слой ранее распределяется по
глубине детали. Большая протяженность диффузион�
ной зоны, состоящей из ��твердого раствора и равно�
мерно распределенных высокодисперсных нитрид�
ных частиц ��фазы, наблюдается у поверхностного
слоя образцов с ионным азотированием, обработан�
ных ЭЭО. Прослеживаются зоны плавного перехода
от микроструктуры диффузионного слоя к микро�
структуре сердцевины без четких границ, что
свидетельствует о лучшем качестве упрочненного
слоя.

Для микроструктуры образцов, изготовленных
ЭЭО из разных материалов с применением как нит�
роцементации, так и ионного азотирования, харак�
терно мелкозернистое строение без ярко выраженных
границ зерен.

Микроструктура образцов, изготовленных ЭЭО,
предпочтительней как после нитроцементации
(уменьшается количество остаточного аустенита,

Таблица 3

Характеристика поверхностного слоя образцов из материала 20Х3МВФ(Ш, полученных различными видами обработки

Вид обработки
Микротвердость
поверхностного

слоя, HV

Твердость
сердцевины, HV

Глубина
упрочненного

слоя, мм

Число циклов
нагружения

Лезвийная обработка + шлифование +
+ нитроцементация

647 400 1,0 1,3�108

ЭЭО + нитроцементация 645 412 0,95 1,64�108

Лезвийная обработка + шлифование + ионное
азотирование

949 387 0,28 1,27�108

ЭЭО + ионное азотирование 952 403 0,3 1,35�108

Рис. 12. Микроструктура образца из материала 20Х3МВФ(Ш
(ЭИ415(Ш), изготовленного ЭЭО с ионным азотированием,
�500:
а – микроструктура поверхностного слоя; б – структура
сердцевины



улучшается структура упрочненного слоя), так и по�
сле ионного азотирования (обеспечивается большая
протяженность диффузионной зоны с плавным
переходом к сердцевине).

Оценка качества поверхностного слоя

В рамках продолжения работ [1, 4] были выполне�
ны исследования поверхностного слоя после приме�
нения ЭЭО на стали 20Х3МВФ�Ш с последующей
нитроцементацией. В табл. 4 приведены режимы
ЭЭО образцов из высоколегированной стали
20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш) с применением в качестве
химико�термической обработки (ХТО) нитроцемента�
ции. Обработку производили латунной проволокой
диаметром 0,2 мм.

Поверхностный слой материала обрабатываемой
детали подвергается локализованному и кратковре�
менному, но весьма интенсивному термическому воз�
действию. Большая часть расплавленного материала
и его паров удаляется из зоны разряда, но некоторая
часть остается в лунке. При охлаждении на поверхно�
сти лунки образуется слой, по свойствам иногда
сильно отличающийся от основного материала
(рис. 13, а, б).

Глубина измененного слоя зави�
сит от энергии импульсов, их дли�
тельности и теплофизических
свойств обрабатываемого металла.
При длительных импульсах тока
большой энергии глубина изменен�
ного слоя измеряется десятыми до�
лями миллиметра, а при весьма ко�
ротких импульсах малой энергии –
сотыми долями миллиметра и
микрометрами.

Вследствие хрупкости и нерав�
номерной плотности поверхност�
ный слой в большинстве случаев
является дефектным. Он снижает

прочностные свойства металла, так как при механи�
ческих нагрузках, особенно знакопеременных, в нем
легко возникают трещины, которые могут распро�
страниться в глубь детали. Глубина измененного слоя
практически не зависит от длительности обработки.

Проведенное исследование взаимосвязи шерохо�
ватости рабочих поверхностей высоколегированных
сталей на примере материала 20Х3МВФ�Ш от пара�
метров ЭЭО с обеспечением требуемого качества по�
верхностного слоя (рис. 13) и изучение микрострук�
туры образцов материала 20Х3МВФ�Ш (рис. 10 и 12)
позволило сделать вывод о том, что ЭЭО обеспечива�
ет требования к контактной прочности деталей авиа�
двигателестроения, так как дефектный слой на по�
верхности после окончательной ЭЭО отсутствует
(рис. 13, в) и, следовательно, глубина зоны терми�
ческого влияния не превышает допустимых норм.

Проведенный сравнительный спектральный ана�
лиз химического состава материалов деталей, обрабо�
танных по серийной и предлагаемой технологиям,
нарушений химического состава не выявил. Результа�
ты химического анализа для образцов из материала
20Х3МВФ�Ш с соответствующими химико�термиче�
скими методами обработки и видом окончательной
обработки приведены в табл. 5.
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Таблица 4

Режимы ЭЭО образцов из стали 20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш) с применением нитроцементации

Ra, мкм 0,2 0,4 0,8 1,6 2,5 3,2

Глубина слоя t, мм – 0,02 0,05 0,1 0,2 0,2

Энергия импульса Q, Дж 0,0027 0,02 0,1 0,6 7 7

Частота импульса f, кГц 200 175 150 125 80 14

Средний ток I, А 10 10 12 14 32 32

Длительность импульса �И, мкс 0,8 1 1,2 1,6 1,6 6,4

Рис. 13. Взаимосвязь толщины оплавленного слоя и шероховатости Ra стали
20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш) с нитроцементацией:
а) Ra = 3,2 мкм; t = 0,2 мм; Q = 7 Дж; f = 14 кГц; I = 32 А; �И = 6,4 мс; б) Ra =
= 1,6 мкм; t = 0,1 мм; Q = 0,6 Дж; f = 125 кГц; I = 14 А; �И = 1,6 мс; в) Ra = 0,2 мкм;
Q = 0,0027 Дж; f = 200 кГц; I = 10 А; �И = 0,8 мс



Полученные экспериментальные данные (табл. 5)
отвечают требованиям по ГОСТ 20072–74 для мате�
риала 20Х3МВФ�Ш (ЭИ1415�Ш). Содержание вред�
ных примесей для материала 20Х3МВФ�Ш
(ЭИ1415�Ш) по ГОСТ 20072–74 и экспериментально:
серы не более 0,025 %, фосфора не более 0,030 %; со�
держание других элементов: никеля не более 0,030 %,
меди не более 0,20 %.

Проведенный сравнительный спектральный ана�
лиз химического состава материалов деталей, обрабо�
танных по серийной и предлагаемой технологиям,
показал, что в результате ЭЭО частицы материала
электрода�инструмента не насыщают поверхностный
слой детали, т. е. нарушений химического состава не
происходит, показатели химических элементов нахо�
дятся в пределах нормы.

С помощью математического анализа на основе
аналитической обработки экспериментальных дан�
ных (рис. 3, 5–8) установлены зависимости контакт�
ной прочности от параметров поверхностного слоя.
Рассмотрим их на примере образцов из материала
20Х3МВФ�Ш (ЭИ145�Ш), изготовленных ЭЭО и
нитроцементацией.

Зависимость контактной прочности 
Н от шерохо�
ватости Ra


H
Ra Ra	115064 0 5, , (1)

где 
H
Ra – контактная прочность рабочих поверхно�

стей, МПа;
Ra – шероховатость поверхности, м.

Зависимость контактной прочности 
Н от микро�
твердости HV


H
HV HV	 496 5 0 218, ,, (2)

где 
H
HV – контактная прочность рабочих поверхно�

стей, МПа;
HV – величина микротвердости по Виккерсу,

МПа.
Зависимость контактной прочности 
Н от глубина

упрочненного слоя h


H
h h	 2137 5 0 043, ,, (3)

где 
H
h – контактная прочность рабочих поверхно�

стей, МПа;
h – глубина упрочненного слоя, м.
При аппроксимации уравнений (1–3) получается

общее выражение для определения контактных на�
пряжений от комплекса показателей поверхностного
слоя:


H Ra h	 �39 2 10 3 0 5 0 218 0 043, ., , ,HV (4)

Аналогичным образом получены зависимости
контактной прочности от параметров качества по�
верхностного слоя для других условий обработки,
рассмотренных на рис. 1.

Зависимость контактной прочности от параметров
поверхностного слоя образцов, обработанных ЭЭО с
ионным азотированием:


H Ra h	 �40 8 10 3 0 523 0 0431, ., ,HV 0,208 (5)
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Таблица 5

Спектральный анализ химического состава образцов из 20Х3МВФ(Ш

Метод
обработки

и ХТО

Химические элементы, %

Железо, Fe Углерод, С Кремний, Si Магний, Mn Хром, Cr
Молибден,

Mo
Ванадий, V

Вольфрам,
W

ЭЭО + ионное
азотирование

94,99 0,19 0,17 0,28 2,83 0,46 0,67 0,41

Лезвийная
обработка  + шлифо�
вание + ионное азо�
тирование

94,79 0,19 0,17 0,29 2,96 0,47 0,72 0,41

ЭЭО + нитроцемен�
тация

94,97 0,19 0,17 0,28 2,85 0,46 0,68 0,40

Лезвийная обработ�
ка +  шлифование +
+ нитроцементация

94,92 0,19 0,17 0,27 2,88 0,46 0,70 0,41



Зависимость контактной прочности от параметров
поверхностного слоя образцов, изготовленных лез�
вийной обработкой и шлифованием с применением
нитроцементации:


H Ra h	 �43 5 10 3 0 542 0 0218, ., ,HV 0,201 (6)

Зависимость контактной прочности от параметров
поверхностного слоя образцов, полученных лезвий�
ной обработкой и шлифованием с ионным
азотированием:


H Ra h	 �33 3 10 3 0 528 0 0244, ., ,HV 0,201 (7)

В табл. 6 представлено соответствие эксперимен�
тальных (рис. 3) и расчетных значений контактной
прочности по формулам (4–7) для деталей из мате�
риала 20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш).

Анализ результатов сопоставления расчетных и
экспериментальных значений контактной прочности
при различных методах обработки материала
20Х3МВФ�Ш (ЭИ415�Ш) показал, что наблюдается
вполне удовлетворительное их совпадение. Рас�
хождение не превышает 13 %.

Аналогичным образом определены зависимости
контактной прочности от параметров поверхностного
слоя для двух других материалов: 18Х2Н4МА и
12Х2Н4А. Расхождения по ним не превышают 16 %.

Полученные зависимости можно использовать для
оценки надежности на стадии проектирования зубча�
тых передач редукторов ГТД в проектно�конструк�
торской деятельности при расчете на прочность
зубчатых передач ГТД.

Использование результатов работы позволяет по�
высить эффективность проектирования, сократить
затраты на проведение натурных испытаний деталей
ГТД. Они имеют практическую значимость в плане
обеспечения эксплуатационного качества деталей
авиационных двигателей.

Выводы

1. Изготовление цельных блоков зубчатых колес
ГТД с применением ЭЭО позволяет повысить произ�
водительность обработки и надежность конструкции
блока зубчатых колес с обеспечением требуемого за�
зора между венцами и повышения качества сборки за
счет уменьшения звеньев сборочной цепи.

2. В результате применения разработанного техно�
логического процесса контактная прочность увели�
чивается для нитроцементированных поверхностных
слоев деталей на 5…10 %, для азотируемых слоев уве�
личивается на 5…8 % с уменьшением шероховатости
рабочих поверхностей на 25 % по сравнению с рабо�
чими поверхностями, изготовленными лезвийной
обработкой.

3. ЭЭО приводит к увеличению твердости нитро�
цементируемых и азотируемых поверхностей. Для
нитроцементируемых поверхностных слоев относи�
тельный прирост твердости при глубине диффузион�
ного слоя более 0,79 мм составляет 3 %, для азотируе�
мых слоев – 1,34 % при глубине упрочненного слоя
более 0,29 мм.

4. На основе экспериментальных исследований
выявлено влияние ЭЭО на микроструктуру поверхно�
стного слоя и сердцевину зубьев: для нитроцементи�
руемых слоев деталей уменьшается количество оста�
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Таблица 6

Соответствие экспериментальных и расчетных значений контактной прочности для деталей из 20Х3МВФ(Ш (ЭИ415(Ш)

Метод обработки

Параметры поверхностного слоя
Значение контактной прочности


Н, МПа
Расхождение

между расчетными
и эксперименталь�
ными значениями,

%
Ra, мкм HV, МПа h, мм расчетное экспериментальное

ЭЭО + нитроцементация
0,312 650 0,95 2107 1980 +6,4

0,293 645 1,0 2043 1970 +3,69

ЭЭО + ионное азотирование
0,282 959 0,4 1690 1695 –0,44

0,296 952 0,3 1709 1685 +1,45

Лезвийная обработка + шлифова�
ние + нитроцементация

0,41 650 0,85 2000 1850 + 8

0,395 647 0,7 1950 1840 +5,98

Лезвийная обработка + шлифова�
ние + ионное азотирование

0,407 952 0,37 1767 1575 +12,2

0,396 949 0,28 1729 1565 +10,5
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точного аустенита в 1,33 раза, улучшается структура
упрочненного слоя (иглы мартенсита мельче, проис�
ходит дробление карбидной сетки); поверхностный
азотируемый слой деталей имеет большую протяжен�
ность диффузионной зоны из ��твердого раствора и
равномерно распределенных высокодисперсных нит�
ридных частиц ��фазы с плавным переходом к
микроструктуре сердцевины без четких границ. Это
свидетельствует о высоком качестве упрочненного
слоя.

5. Проведенное исследование закономерностей
изменения параметров качества поверхностного слоя
рабочих поверхностей легированных сталей от пара�
метров ЭЭО показало, что ЭЭО обеспечивает требо�
вания по контактной прочности авиационных изде�
лий, так как дефектный слой на поверхности после
окончательной ЭЭО отсутствует, т.е. глубина зоны
термического влияния не превышает допустимых
(0,08 мм).
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Влияние криогенной прокатки на микроструктуру
и механические свойства меди

Исследовано влияние криогенной прокатки на структуру и механические свойства меди. Установлено, что
криогенные условия прокатки приводят к измельчению микроструктуры. Показано, что эволюцию зеренной
структуры определяли вытягиванием зерен в ходе прокатки, а вклад механического двойникования и фрагмента�
ции был невелик. На основе анализа текстурных данных сделан вывод, что основным механизмом криогенной де�
формации является "обычное" {111}<110> дислокационное скольжение. Показано, что криогенная прокатка при�
водит к существенному повышению прочности и некоторому снижению пластичности материала.

Ключевые слова: интенсивная пластическая деформация, криогенная деформация, прокатка, медь, микро�
структура, текстура.

The effect of cryogenic rolling on the structure and mechanical properties of copper was studied. The grain structure
evolution was shown to be mainly governed by the geometrical effect of the imposed strain whereas the contribution of the
mechanical twinning and grain subdivision was found to be not significant. The analysis of the developed texture
demonstrated that the plastic flow arises mainly from conventional {111}<110> slip. The cryogenic rolling was shown to
increase strength and decrease ductility and both effects might be attributed to the substructure.

Keywords: severe plastic deformation, cryogenic deformation, rolling, copper, microstructure, texture.

Введение

Измельчение размера зерен в конструкционных
материалах может существенно улучшить их прочно�
стные характеристики в условиях холодной деформа�
ции и пластические – в условиях горячей. Как след�
ствие, имеет место устойчивый практический интерес
к разработке технологий, позволяющих радикально

уменьшить размер зерен. В настоящее время перед
материаловедами стоит задача формирования субмик�
ро� и нанокристаллических (СМК и НК соответствен�
но) структур, причем в объемах, пригодных для про�
мышленного использования.

Наиболее перспективным способом формирова�
ния СМК структур в настоящий момент считается ин�



тенсивная пластическая деформация (ИПД) [1]. ИПД
является важным методом фундаментального иссле�
дования структуры и свойств СМК материалов, а так�
же изучения эволюции микроструктуры в ходе боль�
ших деформаций. К сожалению, методы ИПД обла�
дают рядом существенных недостатков, затрудняю�
щих их промышленное использование. Важнейшими
из них являются относительно высокая трудоемкость
и дороговизна, а также крайне ограниченные объемы
материала, в которых может быть сформирована
СМК структура. В связи с этим существует потреб�
ность в разработке более простых и дешевых техноло�
гий, пригодных для промышленного применения.

Одним из возможных способов может служить
прокатка при температуре жидкого азота (криогенная
прокатка). Предполагается, что крайне низкие темпе�
ратуры деформации значительно затруднят процессы
возврата и, тем самым, существенно ускорят измель�
чение микроструктуры.

В последнее время был проведен ряд эксперимен�
тов по использованию криогенной прокатки для из�
мельчения микроструктуры [2–4]. Значительная
часть этих работ была выполнена на меди, что объяс�
няется исключительно высокой пластичностью этого
материала. Предварительные исследования показали,
что пластическое течение меди в экстремальных ус�
ловиях криогенной деформации сопровождается ин�
тенсивным механическим двойникованием, а также
формированием полос сдвига. Как следствие, было
отмечено формирование микроструктуры со средним
размером зерен порядка 0,1 мкм [3, 4].

В связи с этим микроструктуры после криогенной
деформации заслуживают особо тщательного изучения.
В настоящее время микроструктурные исследования в
этой области осуществлялись в основном посредством
просвечивающей электронной микроскопии (ПЭМ). На�
ряду с очевидными преимуществами ПЭМ имеет ряд
серьезных ограничений, не позволяющих проводить
полную аттестацию микроструктуры. К числу важней�
ших из них следует отнести высокую трудоемкость из�
мерений (особенно кристаллографических), а также
крайне низкую их статистическую выборку.

В рамках данной работы была предпринята
попытка более тщательной аттестации микро�
структуры и механических свойств меди, под�
вергнутой криогенной прокатке. С этой целью
для микроструктурных исследований был при�
влечен относительно новый метод автоматиче�
ского анализа картин дифракции обратно рассе�
янных электронов (EBSD) [5].

Материал и методики исследований

В качестве материала для исследования была
выбрана технически чистая (99,9 %) медь марки

М1. Горячекатаный пруток разрезали на части диа�
метром 40 мм и длиной 70 мм и подвергали "abc"�де�
формации в интервале температур 500…300 �С [6].
При каждой температуре образцы подвергали 3 осад�
кам примерно на 40 % по высоте вдоль трех ортого�
нальных осей. Состояние, полученное в результате
этой обработки, было принято за исходное.

Из центральной части кованых заготовок вырезали
образцы для прокатки в виде пластин размерами
45�45�5 мм3 (рис. 1). Криогенную прокатку осуществ�
ляли на прокатном стане ЛИС 6/200 с диаметром рабо�
чих валков 200 мм при постоянной скорости прокатки
100 мм/с. При описании процесса прокатки использо�
вали обычную систему координат, включающую в себя
направление прокатки (НП), поперечное направление
(ПН) и направление нормали к плоскости прокатки (НН)
(рис. 1, б). В целях достижения более однородного рас�
пределения деформации использовали относительно
небольшую степень обжатия за один проход – около
10 %. Общая деформация составила 50 % обжатия, что
примерно соответствует истинной деформации e ~ 1,0.

Важно отметить, что криогенную деформацию
осуществляли в воздушной атмосфере. Перед каждым
циклом деформации образцы охлаждали в контейне�
ре с жидким азотом до температуры �196�10 �С. Ин�
тервал времени между извлечением образца из кон�
тейнера и началом деформации составлял около 40 с;
общее время деформации 2–3 мин. После деформа�
ции образец снова помещали в контейнер с азотом,
где его выдерживали до полного охлаждения. Про�
цесс повторялся до достижения заданной степени
накопленной деформации. Таким образом, было
достигнуто обеспечение криогенных условий дефор�
мации.

В целях изучения сформировавшейся структуры в
реальном (трехмерном) пространстве микроструктур�
ные исследования проводили в двух сечениях прока�
танного образца: плоскости прокатки (рис. 1, б,
НП�ПН плоскость) и продольном сечении (НП�НН
плоскость рис. 1, б). Микроструктурный анализ осу�
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Рис. 1. Образец для криогенной прокатки:
а – схема вырезки; б – размеры и система координат
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ществляли методом EBSD. Образцы для микрострук�
турных исследований подвергали предварительной
шлифовке на водоупорной абразивной бумаге с раз�
личным размером зерна абразива. Окончательную
подготовку поверхности проводили путем электроли�
тической полировки в 7 %�ном растворе ортофосфор�
ной кислоты H3PO4 в дистиллированной воде при
комнатной температуре и напряжении от 10 до 35 В.

EBSD�анализ проводили при помощи программ�
ного обеспечения TSL OIMTM, установленного на
сканирующем электронном микроскопе с полевым
катодом Hitachi S�4300SE. EBSD�сканирование осу�
ществлялось посредством автоматического переме�
щения пучка электронов по гексагональной сетке.
Были получены EBSD�карты, состоящие из
400 000…500 000 пикселей и содержащие от несколь�
ких сотен до полутора десятка тысяч зерен. Шаг ска�
нирования (размер пикселя) варьировали от 50 до
500 нм. В целях минимизации ошибки каждую элек�
тронограмму автоматически индицировали по семи
Кикучи�линиям. Доля успешно индицированных
электронограмм составляла от 99,9 до 100 % от их об�
щего числа. Средняя величина коэффициента, харак�
теризующего корректность индицирования электро�
нограмм ("confidential index (CI)" [7]), составляла для
различных EBSD�карт от 0,15 до 0,66. Считается, что
если коэффициент CI превышает величину 0,1, то до�
ля корректно индицированных электронограмм со�
ставляет 95 % [7]. Неиндицированные электроно�
граммы, а также электронограммы с низким CI
обычно соответствуют регионам возле границ зерен.
В целях избавления от сомнительных результатов
EBSD�данные были подвергнуты автоматической
корректировке: все мелкие зерна, состоящие из 3
пикселей и меньше, были автоматически удалены с
EBSD�карт как не внушающие доверия. При вычис�
лении разориентировки из всех кристаллографически
эквивалентных ее описаний использовали описание с
минимальным углом. Разориентировку вычисляли
между соседними (смежными) точками сканирова�
ния. Ввиду экспериментальной погрешности
EBSD�метода все малоугловые границы с разориен�
тировкой меньше 2� были исключены из рассмотре�
ния. В качестве критерия мало� и большеугловых
границ (МУГ и БУГ соответственно) использовали
разориентировку 15�. Распределение границ по углам
разориентировки приводили по их длине. Размер
структурных элементов (зерен/субзерен) определяли
методом секущих.

Механические свойства исследовали посредством
испытаний на одноосное растяжение до разрушения
и измерений микротвердости по Виккерсу. Образцы
для одноосного растяжения имели размеры рабочей
части 12�3�2 мм3. Их вырезали либо из радиального

сечения исходной кованой заготовки (в случае исход�
ного материала), либо из плоскости прокатки с про�
дольной осью параллельно НП (в случае криогенной
прокатки). Поверхность образцов шлифовали на аб�
разивной бумаге с последующей окончательной по�
лировкой на алмазной пасте. Испытания осуществля�
ли на универсальной испытательной машине
"INSTRON" модели 1185 и проводили при комнатной
температуре и постоянной скорости движения тра�
версы, соответствующей начальной скорости дефор�
мации 0,001 с�1. Всего испытывали по 4 образца на ка�
ждое из исследуемых состояний. Для повышения точ�
ности измерений общего удлинения до разрушения
на одну из поверхностей образцов были нанесены
риски перпендикулярно оси растяжения через каж�
дые 0,5 мм. Расстояния между рисками и общие
размеры рабочей части образцов были замерены до и
после деформации на инструментальном микроскопе
ИМЦ 150�50 с точностью порядка 10 мкм.

Измерения микротвердости выполняли на прибо�
ре Axiovert 100 с приставкой для измерения микро�
твердости Microhardness Tester при нагрузке 50 г и вы�
держке 10 с. Всего проводили по 10 измерений на ка�
ждое из исследуемых состояний.

Результаты и обсуждение

Исходное состояние

Микроструктура и текстура исходного состояния
материала приведены на рис. 2. На EBSD�карте
(рис. 2, а) зерна окрашены в соответствии с их кри�
сталлографической ориентировкой относительно оси
последней осадки (цветовой код ориентировки дан в
правом нижнем углу карты); МУГ изображены тон�
кими светлыми линиями, а БУГ – толстыми темными
линиями. Видно, что зеренная структура относитель�
но однородна в пределах карты, в ней преобладают
относительно равноосные зерна. Тем не менее, в
структуре отмечается некоторая строчечность в ради�
альном направлении. Средний размер зерен в на�
правлении последней осадки составляет около
1,6 мкм, а в радиальном – 1,8 мкм. В структуре
преобладают БУГ, удельная доля которых составляет
~ 69 %.

Спектр разориентировок (рис. 2, б) характеризует�
ся ярко выраженным малоугловым максимумом, а
также повышенным содержанием двойниковых гра�
ниц 60�<111>, удельная доля которых составляет
~5 %. Двойниковые максимумы указаны стрелками
на распределениях границ по углам и осям разориен�
тировки. Уместно упомянуть, что повышенное содер�
жание двойников отжига в микроструктуре меди
обычно связано с процессами рекристаллизации и
роста зерен.



Текстура исходного состояния представлена пря�
мыми полюсными фигурами {100}, {110} и {111}
(рис. 2, в). Как следует из рисунка, материалу прису�
ща слабая текстура куба {100}<100>. Следует отме�
тить, что текстура куба в ГЦК металлах обычно
ассоциируется с рекристаллизацией.

Криогенная прокатка

Морфология микроструктуры и размер зерен

Большие (обзорные) EBSD�карты, получен�
ные с плоскости прокатки и с продольного сече�
ния листа, приведены на рис. 3, а и б соответст�
венно. На этих картах зерна окрашены в соответ�
ствии с их кристаллографической ориентировкой
относительно нормали к плоскости прокатки
(цветовой код ориентировки дан в правом верх�
нем углу рисунков). Для простоты только БУГ по�
казаны на картах.

Характерной чертой зеренной структуры в
плоскости прокатки является ее направлен�
ность под углом примерно 35� к направлению
прокатки (рис. 3, а). С другой стороны видно,
что продольные и поперечные размеры зерен
существенно увеличились по сравнению с ис�

ходным средним размером зерен (1,8 мкм). В этой
связи важно отметить, что в продольном сечении
прокатанного листа (рис. 3, б) зерна сильно вытянуты
в направлении прокатки. Основываясь на сопостав�
лении микроструктур обоих сечений листа (см.
рис. 3), можно предположить, что исходные зерна
были сплющены в ходе прокатки в соответствии с по�
стулатом Тейлора. Важно отметить, что средняя "тол�
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Рис. 2. Микроструктура исходного материала:
а – EBSD�карта; б – спектр разориентировок (распределение границ по осям разориентировки показано в правом верхнем
углу рисунка); в – текстура; 1 – экспериментальное распределение; 2 – произвольное распределение; НО – направление по�
следней осадки, РН – радиальное направление образца

Рис. 3. Обзорные EBSD(карты микроструктуры, полученные с плоскости
прокатки (а) и с продольного сечения прокатанного листа (б)



щина" зерен в продольном сечении (рис. 3, б) умень�
шилась примерно вдвое по сравнению с исходной
микроструктурой и составляет около 0,8 мкм. Учиты�
вая, что общее обжатие в ходе прокатки составляло
50 %, можно сделать вывод, что геометрический
эффект деформации оказал значительное влияние на
эволюцию зеренной структуры.

Высокоразрешающие EBSD�карты, полученные
как с плоскости прокатки, так и с продольного сече�
ния листа, приведены на рис. 4, а и б соответственно.
На этих картах показаны только границы разориента�
ции, причем МУГ обозначены тонкими серыми
линиями, а БУГ – толстыми темными линиями.

Видно, что микроструктуре присуща довольно
развитая сеть МУГ, удельная доля которых варьиру�
ется от 73 до 79 % в зависимости от сечения образца.
В некоторых зернах можно выделить наличие серий
прямолинейных и протяженных субграниц, рассе�
кающих зерна на четко очерченные фрагменты. Раз�
ориентировка на довольно протяженных сегментах
подобных субграниц превышает 15� (выделено рам�
кой на рис. 4, б). Данные наблюдения можно интер�
претировать как признак фрагментации микрострук�
туры [8, 9]. Однако в большинстве случаев МУГ явля�
ются довольно короткими и изогнутыми, концент�
рируются преимущественно у границ исходных зерен
и характеризуются относительно небольшой разори�
ентировкой. Исходя из этого, можно предположить,
что фрагментация развивается не очень интенсивно,
ее вклад в измельчение зеренной структуры невелик.

Отличительной чертой микроструктуры обоих се�
чений также является наличие линзообразных кри�
сталлитов (примеры указаны стрелками на рис. 4),
окаймленных границами с разориентировкой, близ�
кой к двойниковой разориентации 60�<111>. Учиты�
вая криогенные условия деформации, специфиче�
скую морфологию этих кристаллитов, а также тот

факт, что они нередко сгруппированы в серии,
можно с уверенностью предположить, что это
скорее механические двойники, нежели двой�
ники отжига. Таким образом, результаты экспе�
римента вполне соответствуют литературным
данным [3, 4], отмечающим активизацию двой�
никования в условиях криогенной деформации.
Однако удельная доля двойников в структуре
визуально не очень высока, что свидетельствует
о незначительной роли этого механизма в
эволюции микроструктуры.

Суммируя вышесказанное, можно заклю�
чить, что эволюция зеренной структуры в ос�
новном определяется геометрическим сжатием
зерен, что приводит к изменению их формы, а
не объема. Механическое двойникование и
фрагментация микроструктуры (образование

полос сдвига) хотя и имеют место, но их вклад в
структурообразование невелик.

Спектр разориентировок

Спектры разориентировок для структур в плоско�
сти прокатки и в продольном сечении листа приведе�
ны на рис. 5, а и б соответственно, распределения
границ по осям разориентации показаны в правых
верхних углах рисунков. Для сравнения также приве�
дено произвольное распределение на рис. 5, кривая 2.

Видно, что экспериментальные распределения
границ (см. рис. 5, кривая 1) по углам разориентиров�
ки существенно отличаются от произвольного рас�
пределения (см. рис. 5, кривая 2). Наиболее сущест�
венное различие связано с наличием ярко выражен�
ного малоуглового максимума в реальных спектрах
разориентировок. Фактически данный пик отражает
развитую сеть малоугловых границ в пределах зерен
(рис. 4). Интересно отметить, что доля БУГ в про�
дольном сечении (27 %) несколько выше, чем в плос�
кости прокатки (21 %). Можно предположить, что
данный эффект связан с вытягиванием исходных зе�
рен (рис. 3, б) и, таким образом, увеличением протя�
женности их границ в продольном сечении.

Следует выделить также несколько повышенную
долю двойниковых разориентировок, обуславливаю�

щих слабый пик в районе 60� и кластер возле полюса
<111>. Доля двойниковых границ в плоскости про�
катки (4,7 %) несколько выше, чем в продольном се�
чении листа (3,5 %). Учитывая анизотропную (линзо�
образную) форму двойников, можно допустить, что
этот эффект связан с наличием некоторой преимуще�
ственной геометрической ориентации двойников в
плоскости прокатки перпендикулярно НП. В этом
случае суммарная протяженность двойниковых гра�
ниц в плоскости прокатки выше, чем в продольном
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Рис. 4. Высокоразрешающие EBSD(карты микроструктуры, полученные
с плоскости прокатки (а) и с продольного сечения прокатанного листа (б)
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сечении. Хотя, вне зависимости от исследуемого се�
чения, долю двойниковых границ следует признать
относительно низкой. Таким образом, кристаллогра�
фические измерения подтверждают мнение о незна�
чительной роли двойникования в условиях криоген�
ной прокатки.

Текстура

Текстурные данные, полученные
методом EBSD с плоскости прокатки
и с продольного сечения листа, пред�
ставлены в виде прямых полюсных фи�
гур (ППФ) для плоскостей {100},
{110} и {111} на рис. 6, а и б соответ�
ственно. Для сравнения на рис. 6, в
также показаны проекции идеальной
текстуры латуни ( )[ ]110 1 12 на ППФ

{100}, {110} и {111}. Следует подчерк�
нуть, что все ППФ на рис. 6 даны в
обычной системе координат для про�
катки: направление прокатки верти�
кально и поперечное направление
горизонтально.

Прежде всего следует отметить
довольно хорошее соответствие меж�
ду экспериментальными данными,
полученными как с плоскости про�
катки, так и с продольного сечения
листа (см. рис. 6, а и б соответствен�
но). Видно, что в обоих случаях тек�
стура, сформировавшаяся в материа�
ле, с некоторым приближением мо�
жет быть описана как текстура

латуни ( )[ ]110 1 12 (рис. 6, в). Следует отметить, что в

обоих случаях текстурные максимумы на экспери�
ментальных ППФ несколько смещены от своих иде�
альных положений. Данный эффект связан с неболь�
шими отклонениями реальных плоскостей и направ�
ления прокатки от идеальных. Кроме качественного,
можно отметить и хорошее количественное соответ�

Рис. 5. Спектр разориентировок для структуры в плоскости прокатки (а) и структуры продольного сечения прокатанного листа (б)
(см. рис. 2, б)

Рис. 6. Текстурные данные, полученные с плоскости прокатки (а) и с продольного се(
чения прокатанного листа (б), а также схема, иллюстрирующая текстуру латуни (в)
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ствие текстур: в обоих сечениях максимальная интен�
сивность текстуры примерно в четыре раза превыша�
ет уровень фона.

Текстура латуни обычно формируется при прокат�
ке ГЦК металлов на умеренные величины обжатия.
Например, образование этой текстуры было недавно
отмечено в ходе относительно небольшой криоген�
ной деформации алюминия [2]. Таким образом, исхо�
дя из текстурных данных, можно предположить, что
ни криогенные условия деформации, ни исходная
мелкозернистая структура не привели к изменению
фундаментальных механизмов пластического тече�
ния в условиях криогенной прокатки.

Влияние криогенной прокатки
на механические свойства

Механические свойства исходного и прокатанного
состояний сведены в табл. 1. Видно, что криогенная
прокатка существенно (примерно в 1,5 раза) повыси�
ла прочностные свойства. Однако, как показано вы�
ше, деформация в условиях криогенной прокатки не
сопровождалась значительным измельчением зерен�
ной структуры и, таким образом, упрочняющий эф�
фект не может быть объяснен в рамках закона Хол�
ла�Петча. В целях проверки влияния сформировав�
шейся в материале текстуры на прочность на основе
EBSD�данных были вычислены факторы Шмидта и
Тейлора для условий одноосного растяжения. Сред�
ние значения этих факторов приведены в табл. 2.
Видно, что разница малозначительна, и, таким обра�
зом, прирост прочности не мог быть обусловлен кри�
сталлографической текстурой. Исходя из этого уме�
стно предположить, что обнаруженное упрочнение
связано с субструктурой: формированием развитой
сети МУГ (рис. 4 и 5), а также с повышенной плотно�
стью дислокаций в пределах зерен.

Анализируя данные табл. 1, следует отметить, что
криогенная прокатка практически не повлияла на ло�
кализованное сужение в шейке, хотя общее удлине�
ние до разрушения понизилось почти вдвое. Можно

предположить, что обнаруженное уменьшение пла�
стичности связано с локализацией деформации в
"шейке". Согласно известному критерию Консидера,

d
/d� 
 
, локализация деформации в "шейке" при
одноосном растяжении обусловлена равенством на�
пряжений течения и деформационного упрочнения.
Можно предположить, что субструктурное упрочне�
ние ускорило образование шейки и, таким образом,
уменьшило общую пластичность до разрушения.

Выводы

1. Показано, что эволюция зеренной структуры
определяется геометрическим эффектом деформа�
ции, а вклад механического двойникования и фраг�
ментации в формирование микроструктуры материа�
ла мал.

2. На основе анализа текстурных данных сделан
вывод, что криогенные условия деформации не при�
вели к фундаментальному изменению характера пла�
стического течения, и основным механизмом дефор�
мации явилось "обычное" {111}<110> скольжение.

3. Установлено, что криогенная прокатка приво�
дит к существенному увеличению прочности и неко�
торому снижению пластичности. Показано, что оба
эффекта могут быть связаны с формированием разви�
той субструктуры в пределах зерен.

Авторы признательны профессору Г.А. Салищеву за
идею данного исследования. Они также очень призна�
тельны к.т.н. Р.М. Галееву и к.т.н. О.Р. Валиахметову
за осуществление теплой "abc"�деформации, а также

Таблица 1

Влияние криогенной прокатки на механические свойства меди

Материал

Прочность Пластичность

Предел текучести

0,2, МПа

Предел прочности

, МПа

Микротвердость HV
Общее удлинение

до разрушения �, %
Сужение

в шейке �, %

Исходный материал 210 270 1170 48 90

Криогенная прокатка 340 391 1650 25 89

Таблица 2

Факторы Шмидта и Тейлора

Материал Средний фактор
Шмидта

Средний фактор
Тейлора

Исходный материал 0,45 2,92

Криогенная прокатка 0,47 3,00
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к.ф�м.н. Р.Р. Даминову за помощь в проведении экспери�
мента по криогенной прокатке.
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Ионное азотирование деталей ГТД в тлеющем разряде с полым катодом

Рассмотрен процесс ионного азотирования в плазме тлеющего разряда в условиях проявления эффекта полого
катода. Представлены экспериментальные результаты влияния состава насыщающего газа на поверхностную
микротвердость, оценены толщина азотированного слоя и фазовый состав конструкционных сталей при моди�
фицировании плазмой тлеющего разряда с эффектом полого катода.

Ключевые слова: ионное азотирование, тлеющий разряд, эффект полого катода.

This paper considers ion nitriding in plasma of the glow discharge with the effect of the hollow cathode. Experimental
results of influence of composition of saturating gas on surface microhardness are presented. Thickness of the nitrated layer
and phase structure of constructional steels are estimated at modifying by plasma of the glow discharge with the effect of the
hollow cathode.

Keywords: ion nitriding, glow discharge, effect of the hollow cathode.

Для повышения износостойкости, контактной вы�
носливости, коррозионной стойкости, сопротивле�
ния усталости поверхности деталей газотурбинных
двигателей (ГТД) широко применяется азотирова�
ние [1].

Ионное азотирование в плазме тлеющего разряда
по сравнению с традиционными методами позволяет
добиться ряда важных преимуществ: высокой скоро�
сти насыщения; получения диффузионных слоев за�
данного фазового состава и строения; высокого клас�
са чистоты поверхности; возможности азотирования
пассивирующихся материалов без дополнительной
депассивирующей обработки; значительного сокра�
щения общего времени процесса за счет уменьшения
времени нагрева, охлаждения садки и исключения
промежуточных технологических операций по акти�

вации поверхности деталей; большой экономичности
процесса за счет увеличения коэффициента исполь�
зования электроэнергии и сокращения расхода на�
сыщающих газов; экологической чистоты процесса
[2, 3].

В целях интенсификации процессов диффузии и,
как следствие, увеличения скорости насыщения об�
рабатываемой поверхности ионами азота разработан
и внедрен новый технологический процесс ионного
азотирования в тлеющем разряде с эффектом полого
катода (ЭПК) [4–6].

Для создания полого катода на расстоянии
5…7 мм от обрабатываемой поверхности устанавлива�
ется специальный экран в виде сетки. Обрабатывае�
мая деталь и экран находятся под отрицательным по�
тенциалом и образуют полость – между ними форми�
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руется плазма с повышенной концентрацией заря�
женных частиц [7–9].

В типовых технологических процессах ионного
азотирования в качестве рабочего газа широко ис�
пользуется аммиак с большим процентным содержа�
нием водорода, что прежде всего создает проблемы с
точки зрения экологии, а также взрывоопасности.
Главным недостатком применения аммиака в качест�
ве рабочей среды является факт водородного охруп�
чивания, хотя твердость поверхности при прочих рав�
ных условиях всегда выше, чем при использовании
безаммиачных газов. Однако для обеспечения целого
ряда эксплуатационных свойств существенными яв�
ляются не только высокие показатели твердости по�
верхностного слоя, но и характеристики пластич�
ности [10].

Эксперименты проводили на модернизированной
установке ЭЛУ�5. В качестве рабочего газа использо�
вали смесь азота, аргона и ацетилена.

Образцы были выбраны из сталей 16Х3НВФМБ�Ш
(ДИ39), 13Х11Н2В2МФ�Ш (ЭИ961) и 38Х2МЮА,
применяемых для изготовления нагруженных шестер�
ней, валов и лопаток компресса ГТД. Типовой техно�
логический процесс азотирования в тлеющем разряде
осуществляется в промышленной установке "Эльтро�
пульс" (Германия), которая обладает такими сущест�
венными недостатками, как высокая стоимость обору�
дования, большая длительность процесса насыщения
и необходимость использования балластной загрузки.

Толщину азотированного слоя определяли методом
травления прямого микрошлифа. Замеры распределе�
ния микротвердости по глубине азотированного слоя
проводили на косых шлифах. Эффективную толщину
слоя определяли по кривой распределения твердости
до значения твердости неазотированного материала.

Замеры микротвердости обрабатываемых образ�
цов осуществляли на микротвердомере Micro�
met�5101 при нагрузке 0,49 Н с последующим выво�
дом на экран персонального компьютера (ПК) с помо�
щью системы OMNIMet.

Для выявления структуры азотированного слоя
конструкционных сталей были проведены микро�
структурные исследования с помощью светового мик�
роскопа (СМ), а для более детального исследования
структуры образцов применяли растровый электрон�
ный микроскоп (РЭМ).

Рентгеноструктурные исследования проводили на
дифрактометрах общего назначения ДРОН�4�07 и
Shimadzu XRD�6000 с вертикальным гониометром.
Весь контроль над работой оборудования, включая
проведение измерения, осуществляли с помощью
ПК.

В целях определения оптимальных режимов тех�
нологического процесса азотирования в тлеющем

разряде с ЭПК были экспериментально определены
пороговые значения температуры и времени при раз�
личных давлениях как в условиях проявления, так и
без проявления ЭПК (рис. 1).

Анализ зависимостей температуры поверхности от
времени показывает, что применение ионного азоти�
рования в тлеющем разряде с полым катодом позво�
ляет увеличить температуру и скорость нагрева по�
верхности по сравнению с ионным азотированием в
тлеющем разряде с плоским катодом. Это объясняет�
ся более высоким током тлеющего разряда при
применении ЭПК.

Рабочая температура процесса (540…560 �С) дос�
тигается за 2…3 мин, причем скорость нагрева опре�
деляется соотношением массы поверхности и
деталей.

После изотермической выдержки детали охлажда�
ют до комнатной температуры под вакуумом. При
этом скорость охлаждения по сравнению с печным
нагревом выше, так как при ионной обработке про�
исходит нагрев изделия, а нагрев стенок рабочей ка�
меры за счет конвекции незначителен. Результаты
экспериментов приведены в табл. 1.

Из анализа полученных данных установлено, что
скорость насыщения ионами азота в тлеющем разря�
де с ЭПК поверхности конструкционных сталей в
5–6 раз выше по сравнению с типовым технологиче�
ским процессом ионного азотирования.

В работе были проведены исследования влияния
состава рабочих газов на процесс азотирования и
микротвердость поверхности образцов из стали
13Х11Н2В2МФ�Ш. При проведении эксперимента в
качестве рабочих газов использовали:

– смесь азота с аргоном (N2 75 %, Ar 25 %);
– смесь азота, аргона и ацетилена (N2 50 %, Ar

45 %, C2H2 5 %).

Рис. 1. Зависимости температуры поверхности от времени (U =
= 500 В) с ЭПК и без ЭПК соответственно:
1, 4 – Р = 300 Па; 2, 5 – Р = 200 Па; 3, 6 – Р = 100 Па



Технологические режимы изменяли в следующих
пределах: давление в камере Р = 50…300 Па; напряже�
ние горение разряда U = 300…600 В; ток разряда I =
= 100…540 мА; плотность тока разряда j =
= 12…27 мА/см2. Температура обрабатываемых образ�
цов составляла T = 550 �С, а длительность азотирова�
ния t = 3 ч.

Результаты замеров микротвердости с поверхно�
сти образцов из стали 13Х11Н2В2МФ�Ш приведены
в табл. 2.

В результате проведенных исследований было ус�
тановлено, что изменение технологических режимов
в указанных диапазонах при азотировании в смеси
азота с аргоном (N2 75 %, Ar 25 %) не эффективно для
стали 13Х11Н2В2МФ�Ш. Это объясняется тем, что
при распылении обрабатываемой поверхности про�
исходит разрушение оксидной пленки и диссоциация
кислорода, который препятствует проникновению
азота в глубь обрабатываемой поверхности. Для дез�
активации кислорода при азотировании стали в
тлеющем разряде необходимо наличие в рабочем газе

небольшого количества водорода.
При азотировании в смеси азо�

та, аргона и ацетилена (N2 50 % –
Ar 45 % – C2H2 5 %) на различных
режимах наблюдается увеличение
твердости на поверхности до
11500 МПа. При этом максималь�
ная поверхностная микротвер�
дость была получена при давлении
Р = 100 Па.

Проведенные исследования
также показали возможность реа�
лизации процесса ионного азоти�
рования в тлеющем разряде при
рабочем давлении Р = 50 Па.
В этом случае поверхностная мик�
ротвердость азотированного слоя
составила 11200 МПа.
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Таблица 1

Толщина и твердость азотированного слоя

Технологический процесс (ТП) ионного
азотирования

Режимы ионного азотирования
Исходная

микротвер�
дость, МПа

Толщина
слоя, мм

Поверхностная
микротвердость

после азотирова�
ния, МПа

T, �C t, ч U, B I, A Р, Па

16Х3НВФМБ�Ш

Типовой ТП
("Эльтропульс")

600 18 600 0,15 750

4170

0,15 12100

Разработанный ТП
с ЭПК (ЭЛУ�5) 550�10

6
450 0,50 100

0,25 12400

3 0,19 12600

13Х11Н2В2МФ�Ш

Типовой ТП
("Эльтропульс")

600
18

600 0,15 750

4050

0,20 11100

Разработанный ТП
с ЭПК (ЭЛУ�5) 550�10

6
450 0,50 100

0,30 11250

3 0,25 11500

38Х2МЮА

Типовой ТП
("Эльтропульс")

600
18

600 0,15 750

2830

0,20 9800

Разработанный
с ЭПК (ЭЛУ�5) 550�10

6
450 0,50 100

0,30 9810

3 0,22 10050

Таблица 2

Микротвердость с поверхности азотированных образцов

Состав среды
Плотность

тока разряда
j, мА/см2

Давление
в камере
Р, Па

HV50, МПа

До азотирова�
ния

После
азотирова�

ния

N2 50 % – Ar 50 %

27 200

4050

405021 100

13,5 50

N2 50 % – Ar 45 % – C2H2 5 %

27 200 11070

21 100 11500

13,5 50 11200
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На рис. 2 показана структура стали 38Х2МЮА по�
сле ионного азотирования в тлеющем разряде с ЭПК.

Анализ структуры сталей, прошедших азотирова�
ние (см. рис. 2), показывает наличие карбонитридной
и нитридной зоны, состоящей из нитридов основного

металла и легирующих элементов, а также
��фазу, насыщенную азотом. На рисунках вид�
но, что структура карбонитридной и нитридной
зон ультрамелкозернистая. Переход от азотиро�
ванного слоя к нижележащим слоям плавный,
что является одним из основных требований к
азотированному слою.

Детальное исследование фазового состава
поверхности и зоны внутреннего азотирования
проводили с использованием рентгеноструктур�
ного анализа (рис. 3).

На дифрактограмме (см. рис. 3) поверхности
образца стали 38Х2МЮА после ионного азоти�
рования в тлеющем разряде с ЭПК при темпе�

ратуре T = 550 �С обнаружены рефлексы е�фазы

Fe2–3(N), Fe2–3(N, C), ���фазы Fe4N, Fe4(N, C), а
также фазы, состоящие из нитридов и карбо�
нитридов хрома (CrN, Cr(N, C), Cr2N, Cr2(N,

C)). Вследствие обработки в смеси азота, аргона и
ацетилена (N2 50 %, Ar 45 %, C2H2 5 %) на поверхно�
сти выявлены рефлексы карбонитридов Fe4(N, C),
Cr(N, C), Cr2(N, C), а также карбидов хрома и железа
(Cr7С3, (Cr, Fe)7С3, Cr3С2), что также свидетельствует
об интенсивной диффузии углерода из основы к по�

верхности и обогащения ���фазы углеродом.
На рис. 4 показано изменение микротвердости по

глубине азотированного слоя образца из стали
38Х2МЮА, обработанного в тлеющем разряде с по�

лым катодом при температуре 550 �С.
Анализ изменения микротвердости по глубине

азотированного слоя показал, что ионное азотирова�
ние обладает важным преимуществом перед типовым
процессом в характере распределения микротвердо�
сти по толщине слоя. При насыщении в азотной

Рис. 2. Микроструктура стали 38Х2МЮА после ионного азотирования
в тлеющем разряде с ЭПК при T = 550 �С, t = 3 ч, Р = 100 Па, I = 0,5 А,
U = 450 В

Рис. 3. Дифрактограммы образца из стали 38Х2МЮА:
а – в исходном состоянии; б – после ионного азотирова�
ния с ЭПК при T = 550 �С, t = 3 ч, Р = 100 Па, I = 0,5 А,
U = 450 В

Рис. 4. Изменение микротвердости H50 по глубине азотирован(
ного слоя после азотирования в тлеющем разряде с ЭПК для
стали 38Х2МЮА при T = 550 �С, t = 3 ч, Р = 100 Па, I = 0,5 А,
U = 450 В
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плазме не происходит понижение твердости непо�
средственно под нитридной зоной, характерное для
обычного насыщения в аммиаке, т.е. наблюдается бо�
лее плавное снижение твердости по толщине диффу�
зионной зоны.

Выводы

1. Установлено, что в исследованных диапазонах
режимов обработки азотирование в смеси азота с ар�
гоном (N2 75 %, Ar 25 %) не эффективно для сталей.
Использование предложенной смеси азота, аргона и
ацетилена (N2 50 % – Ar 45 % – C2H2 5 %) на различ�
ных режимах азотирования позволяет дезактивиро�
вать остаточный кислород и эффективно проводить
процесс диффузионного насыщения, при этом на�
блюдается увеличение твердости на поверхности до
�11500 МПа.

2. Установлено, что в условиях проявления ЭПК
скорость насыщения и толщина азотированного слоя
существенно выше, несмотря на более низкое напря�
жение горения разряда.

3. Разработанная технология ионного азотирова�
ния, основанная на фазовом модифицировании в
тлеющем разряде с полым катодом, позволяет полу�
чать диффузионные слои заданного фазового состава,
а также значительно сократить общее время обработ�
ки в 2–4 раза, энергозатраты и расход насыщающих
газов. Ионное азотирование в плазме тлеющего раз�
ряда с ЭПК приводит к интенсификации процесса
насыщения и обеспечивает высокую кинетическую
эффективность процесса по сравнению с тради�
ционным ионным азотированием.
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Влияние эксплуатационных перегревов
на эффективность упрочнения деталей

Приведены результаты экспериментальных исследований влияния эксплуатационных перегревов на сохране�
ние (отсутствие) эффективности упрочнения образцов из сплава АК6. Показано, что долговечность первона�
чально упрочненных образцов после одночасового (и большей продолжительности (до 25 ч)) перегрева в диапазоне
температур от 150 до 225 �С уменьшается до долговечности неупрочненных образцов. Повторное упрочнение по�
сле одночасовых перегревов при температурах от 150 до 225 �С практически восстанавливает эффективность
упрочнения.

Ключевые слова: продолжительность перегрева, температура перегрева, поверхностное пластическое де�
формирование, упрочнение, долговечность, остаточные напряжения, напряжения испытаний.

Experimental investigations results of operational overheating influence on parts hardening effectiveness
conservation (without), made from AK6 alloy, employing for aviation wheels production are present in this research. Its
shows, that durability of primary harden models, after one hour (and duration to 25 hours) overheating in range from 150 to
225 �С is decreasing to unharden models durability. Iterative hardening after one hour overheating at temperature from 150
to 225 �С is practically restoring hardening effectiveness.

Keywords: overheating period, superheat temperature, surface plastic deformation, hardening, durability, locked�up
stresses, test stresses.

В настоящее время в условиях возрастающей кон�
куренции существенно возрастают требования к дол�
говечности транспортных средств, в том числе само�
летов, автомобилей, тракторов, судов, подвижных уз�
лов железнодорожного транспорта. Одним из
наиболее общих технологических приемов повыше�
ния долговечности является поверхностное пластиче�
ское деформирование (ППД). Однако торможение
транспортных средств или изменение режима функ�
ционирования связано с нагревом их элементов.
В свою очередь, нагрев несущих деталей или элемен�
тов конструкции транспортного средства может при�
вести, в зависимости от температуры и продолжи�
тельности нагрева, к снижению или снятию эффекта
повышения долговечности от использования ППД.

Современные самолеты при значительной массе
имеют большую посадочную скорость. Кинетическая
энергия в пробеге после посадки оказывается весьма
высокой. Происходит нагрев тормозного пакета дис�
ков и частей авиационного колеса, в том числе его ба�

рабана. Имеется ограничение по уровню нагрева ба�
рабана колеса, которое зависит от характеристик и
термопрочности шины. Предельно допустимая тем�
пература нагрева элементов барабана составляет
125 �C, а в ряде конструкций 150 �C. В случае не�
штатных ситуаций могут возникать перегревы.

Опыт подконтрольной эксплуатации колес пока�
зывает, что после определенного уровня перегрева
барабаны колес могут эксплуатироваться, но ресурс
должен быть понижен.

Известно, что для увеличения долговечности бара�
банов авиационных колес применяется ППД наибо�
лее опасных зон или всего барабана в целом. Однако
количественная оценка повреждающего действия пе�
регревов для материалов колес, в том числе упроч�
ненных ППД, в настоящее время отсутствует. Прак�
тики продления ресурсов таких колес не существует.
Вопросам исследования влияния температуры на
прочность конструкционных сплавов посвящено
большое количество работ. При этом экспе�
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риментальных исследований, в том числе с учетом
предварительного ППД, недостаточно.

В связи с изложенным была поставлена задача
проведения исследований по изучению влияния тем�
пературы и продолжительности перегрева на сопро�
тивление усталости исходных и упрочненных образ�
цов из сплава АК6. В работе [1] представлен анализ
результатов исследований влияния методов и режи�
мов ППД, величины и длительности перегревов на
статические свойства, эффективность повторного
ППД и релаксацию остаточных напряжений при
оценке сопротивления усталости образцов.

Для определения исходных характеристик сопро�
тивления усталости стандартные образцы цилиндри�
ческой формы диаметром в рабочей части 10 мм ис�
пытывали при чистом изгибе с вращением на маши�
нах МУИ6000. Одну партию образцов испытывали в
исходном состоянии после точения и полирования
поверхности. Другую партию после точения упрочня�
ли обкатыванием роликом по оптимальному режиму
[4]. По экспериментальным данным строили кривые
распределения долговечности и кривые усталости,
отвечающие вероятности разрушения Р = 0,5 (рис. 1).

Для изучения влияния температуры перегрева на
сопротивление усталости исходные и упрочненные
образцы нагревали в печи до температур 150, 175, 200
и 225 �С, выдерживали в печи при этой температуре
1 ч, вынимали из печи. После охлаждения до комнат�
ной температуры испытывали на усталость. Каждый
вариант включал 5 или более образцов, которые ис�
пытывали при действии одной из следующих
амплитуд переменных напряжений:

– исходные образцы – 
a = 180 МПа;

– упрочненные образцы – 
a = 240 МПа или 
a =
= 280 МПа.

Амплитуды напряжений для исходных и упроч�
ненных образцов отвечают близким числам циклов
до разрушения Nи = 1,3�106 [lg(1,3�106)] = 6,11 и Nу =
= 1,7�106 [lg(1,7�106)] = 6,23, полученным при испыта�
нии образцов без предварительного нагрева (см.
рис. 1).

Экспериментальные данные, показанные в виде
зависимостей N = f(t), дают основание считать, что
кратковременный перегрев (продолжительностью
1 ч) до температуры 225 �C неупрочненных образцов
не приводит к снижению долговечности (при испыта�
ниях на уровне напряжений 180 МПа) (рис. 2). Повы�
шение температуры до 200 �C приводит к дополни�
тельному старению материала и незначительному
увеличению долговечности (рис. 2, кривая 1).
В таблице приведены принятые обозначения на
рис. 2.

Влияние предварительного перегрева на сопро�
тивление усталости упрочненных образцов характе�
ризуется кривыми 2 и 3 (см. рис. 2). Из этих данных
следует, что перегрев упрочненных образцов до
150 �C и выдержка их в печи при этой температуре в
течение 1 ч (линии 2 и 3) практически не вызывают
изменения сопротивления усталости. Повышение
температуры до 175 �C приводит к снижению долго�
вечности упрочненных образцов в среднем в 1,6 раза,
а перегрев до 200 и 225 �C – к снижению долговечно�
сти в среднем в 2,7 и 6 раз соответственно как при
действии переменных напряжений 
a = 280 МПа, так
и при 
a = 240 МПа (кривые 2 и 3).

Рис. 1. Кривые усталости исходных (1) и упрочненных образ(
цов (2)

Рис. 2. Влияние температуры нагрева на долговечность образ(
цов
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В частности, нагрев упрочненных образцов до

225 �C с выдержкой в печи при этой температуре в те�
чение 1 ч приводит к уменьшению их долговечности

при амплитуде напряжений 
a = 240 МПа (рис. 2, са�
мая верхняя точка кривой 2). Долговечность упроч�
ненных образцов уменьшается до уровня меньше
уровня разрушающих чисел циклов неупрочненных
(исходных) образцов (см. рис. 1, левее самой верхней
точки кривой 1) при соответствующих расчетных на�

пряжениях 
a = 270…280 МПа (см. рис. 1). Проис�
ходит полное снятие эффекта поверхностного упроч�
нения.

На рис. 2 кривые 2 и 3 получены при обкатывании
образцов диаметром в рабочей части 10 мм (режим
обоснован авторами ранее и обеспечивает максималь�
ную долговечность образцов); нагреве образцов в печи
до заданной температуры; выдержке образцов в печи
1 ч при заданной температуре; охлаждении на воздухе
до комнатной температуры; установки образцов на ис�
пытательную машину и испытания на усталость. Эти
кривые моделируют изменение сопротивления устало�
сти барабана авиационного колеса при посадке.

Из этих данных следует, что эксплуатационные
свойства изделия существенно ухудшаются. Однако
повторное упрочнение восстанавливает свойства при

перегревах до температуры 200 �С, что следует из по�
ложения линий 4 и 5 на рис. 2. То есть после нагрева

образцов до температуры 200 �С и нахождения при
этой температуре в печи 1 ч, охлаждения на воздухе
до комнатной температуры образцы обкатывали на
оптимальном режиме, затем устанавливали на ис�
пытательную машину и испытывали на усталость.

При температуре перегрева 225 �С свойства вос�
станавливаются частично (рис. 2, верхние точки ли�
ний 4 и 5), т. е. после повторного упрочнения долго�
вечность образцов увеличивается, но не до исходной
долговечности упрочненных неперегретых образцов.

Исследование влияния продолжительности вы�
держки на заданной температуре нагрева проводили
при режимах: стандартные образцы, упрочненные пу�
тем обкатывания роликом по предварительно уста�
новленному оптимальному режиму, нагревали до

температур 175 или 200 �С, выдерживали в печи в те�
чение 30 мин, 1, 5 и 25 ч при заданной температуре.

Таблица

Параметры исследования долговечности образцов

Номер
линии

Наличие
упрочнения

Температура
перегрева, �С

Продолжительность
перегрева, ч

Наличие повторного
упрочнения после

перегрева

Амплитуда переменных
напряжений 
a, МПа

1 Нет

150

1 Нет 180
175

200

225

2 Да

150

1 Нет 240
175

200

225

3 Да

150

1 Нет 280
175

200

225

4 Да
200

1 Да 280
225

5 Да
200

1 Да 240
225
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После охлаждения на воздухе до комнатной темпера�
туры образцы испытывали на усталость при амплиту�

де напряжений 
a = 240 МПа.
На рис. 3 кривой 1 показано изменение долговеч�

ности упрочненных образцов, испытанных при 
a =
= 240 МПа после перегрева до 200 �C и выдержки при
этой температуре в течение 30 мин, 1, 5 и 25 ч. На
рис. 3 кривой 2 показано изменение долговечности
упрочненных образцов, испытанных при 
a =
= 240 МПа после перегрева до 175 �C и выдержки при
этой температуре в течение 30 мин, 1 и 5 ч.

Как видно из рис. 3 (в сопоставлении с рис. 1), уве�
личение продолжительности перегрева до 25 ч снижает
долговечность упроченных образцов и практически
полностью снимает эффект упрочнения ППД.

Установлено, что эффект упрочнения связан с ос�
таточными сжимающими напряжениями, возникаю�
щими в поверхностных слоях при наклепе, нагрев
способствует релаксации остаточных напряжений
[2–7].

В работе выполнена оценка относительного изме�
нения остаточных напряжений, действующих в по�
верхностном слое образцов. С этой целью цилиндри�
ческие образцы упрочняли обкатыванием роликом по
оптимальному режиму, нагревали в печи до темпера�
тур 150, 175, 200 и 225 �С, выдерживали при этих тем�
пературах в печи в течение 30 мин или 1 ч, охлаждали
и снова выдерживали при комнатной температуре в
течение 5 сут. Для относительной оценки остаточных
напряжений проводили рассверливание, а затем рас�
тачивание образцов с внутренней поверхности до
толщины стенки 1 мм. Фиксировали продольную де�
формацию тонкостенного цилиндра, возникающую в

результате нарушения равновесия внутренних уси�
лий. На рис. 4 показаны кривые, характеризующие
относительные изменения остаточных напряжений
(относительная продольная деформация поверхност�
ного слоя) в зависимости от температуры и времени
выдержки. Полученные экспериментальные данные
показывают, что снижение остаточных напряжений
начинается после нагрева до 150 �C. При нагреве до
225 �C и выдержке в течение 1 ч остаточные напряже�
ния полностью снимаются (см. рис. 4, кривая 1).
Уменьшение выдержки до 30 мин уменьшает темп
снижения остаточных напряжений, но неизбежно
приводит к их снятию в области температур
250…260 �С (см. рис. 4, линия 2).

Поскольку характер перегревов авиационных ко�
лес в эксплуатации отличается от характера перегре�
вов стандартных образцов, то для "сближения" усло�
вий эксперимента и условий эксплуатации проводи�
ли перегрев образцов непосредственно на
испытательной машине. Упрочненный обкатывани�
ем роликом по оптимальному режиму образец нагре�
вали в печи до температуры 225 �С, выдерживали в
печи при заданной температуре в течение 1 ч, выни�
мали из печи и охлаждали на воздухе до комнатной
температуры, затем устанавливали на машину и ис�
пытывали на усталость (рис. 5, линия 2). На рис. 5,
линия 3 приведены данные исследования образца, ус�
танавливаемого на машину вместе со специально из�
готовленной печью. Образец нагревали в печи до тем�
пературы 225 �С, выдерживали в печи при заданной
температуре в течение 1 ч, печь (отключали) снимали
с испытательной машины, образец охлаждали на воз�
духе до комнатной температуры, затем испытывали
на усталость. Из рис. 5 следует что, перегрев в стацио�

Рис. 3. Влияние продолжительности выдержки при заданной
температуре на долговечность образцов

Рис. 4. Зависимость продольной деформации от температуры
перегрева при выдержке образцов в печи в течение 1 ч (1) и
30 мин (2)



нарной печи (линия 2) оказывает более значительное
влияние, уменьшая долговечность неперегретых (ли�
ния 1) образцов, по сравнению с перегревом на
машине (линия 3). По�видимому, это связано с
неравномерностью температурного поля, образую�
щегося вокруг нагруженного образца.

Таким образом, из представленных выше резуль�
татов следует, что нижней границей снижения оста�
точных напряжений образцов из сплава АК6 являет�
ся перегрев в течение 1 ч при температуре 150 �С.
Увеличение температуры выше 150 �С приводит к
уменьшению долговечности упрочненных образцов.
Увеличение продолжительности нагрева свыше 4 ч

при температуре 150 �С резко снижает долговечность
упрочненных образцов до уровня, находящегося су�
щественно ниже долговечности неупрочненных об�
разцов. Повторное упрочнение восстанавливает
остаточные напряжения, способствующие повы�
шению сопротивления усталости образцов.
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