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Исследован перспективный способ повышения трибологических характеристик поверхности кон-
струкционных высоколегированных сталей с ультрамелкозернистой структурой методом низко-
температурного ионного азотирования в многокомпонентной плазме тлеющего разряда низкого
давления. Показано влияние обработки методом интенсивной пластической деформации кручения
на структуру и механические свойства поверхности конструкционных материалов. Проанализиро-
ваны особенности ионного азотирования таких материалов после их измельчения. Проведено срав-
нение характеристик поверхности образцов с крупнозернистой и ультрамелкозернистой структура-
ми после химико-термической обработки при различной температуре выдерживания. Исследован
структурно-фазовый состав поверхности материалов после насыщения азотом при низкой темпе-
ратуре. Показан и определен механизм изнашивания поверхности образцов после деформационной
обработки и последующего азотирования в тлеющем разряде низкого давления.
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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время в машиностроительной от-

расли промышленности растет интерес к кон-
струкционным материалам, которые получены
методом интенсивной пластической деформа-
ции. Металлы и сплавы после интенсивной пла-
стической деформации имеют ультрамелкозер-
нистую структуру, размер зерен составляет от 100
до 500 нм. Такие материалы показывают высокие
значения прочности по сравнению с крупнозер-
нистыми аналогами [1, 2].

Несмотря на высокие физико-механические
свойства конструкционных сталей с ультрамел-
козернистой структурой, поверхность деталей,
работающих в условиях контактных нагрузок, по-
прежнему подвергается интенсивному изнаши-
ванию. Поэтому с целью повышения эксплуата-
ционных характеристик такие детали подвергают
поверхностной упрочняющей химико-термиче-
ской обработке. Большое распространение полу-
чило азотирование в тлеющем разряде (ионное
азотирование) благодаря ряду преимуществ: воз-
можности управления структурно-фазовым со-
ставом азотированных слоев, низкому расходу

рабочего газа и экологической чистоте процесса
обработки [3, 4].

Известно, что эффективное повышение экс-
плуатационных характеристик поверхности кон-
струкционных сталей происходит при температу-
рах азотирования 550–600°С и длительном вы-
держивании (до 36 ч) [5]. Однако нагрев сталей,
подвергнутых интенсивной пластической дефор-
мации до температур свыше 450–500°С, приводит
к рекристаллизации и росту зерен структуры, что
в свою очередь приводит к снижению механиче-
ских свойств материала. Следовательно, для по-
вышения эксплуатационных характеристик и со-
хранения заданных механических свойств основы
материала ионное азотирование стали с ультрамел-
козернистой структурой необходимо осуществ-
лять в области низких температур (до ~450°С) [6–9].
Поэтому разработка новой технологии низкотем-
пературного ионного азотирования изделий из
конструкционных сталей аустенитного (12Х18Н10Т)
и мартенситного (13Х11Н2В2МФ-Ш) классов с
ультрамелкозернистой структурой является весь-
ма актуальной задачей.
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МЕТОДИКА ИССЛЕДОВАНИЙ

Для исследований были подготовлены образцы
конструкционных сталей аустенитного (12Х18Н10Т)
и мартенситного (13Х11Н2В2МФ-Ш) классов,
вырезанные из калиброванных термообработан-
ных прутков диаметром 20 мм. Термообработку
стали 12Х18Н10Т осуществляли путем закалки от
1050°С, а стали 13Х11Н2В2МФ-Ш – в ходе закал-
ки от 1050°С с последующим отжигом при 800°С
в течение 1 ч. Образцы с ультрамелкозернистой
структурой получали на установке для интен-
сивной пластической деформации кручения
СКРУДЖ-200 Института физики перспективных
материалов при температуре 300°С, квазистати-
ческом давлении 6 ГПа и количестве оборотов
n = 10. Термическую стабильность сталей после
деформации устанавливали методом отжига об-
разцов при температурах 400, 450, 500, 550, 600°С
в течение 1 ч.

Ионное азотирование проводили на модерни-
зированной установке ЭЛУ-5М [10] при давле-
нии 150 Па в многокомпонентной атмосфере, со-
держащей аргон, азот и водород. Диффузионное
насыщение осуществляли при температурах 450,
500 и 550°С в течение 6 ч. Микротвердость изме-
ряли методом Виккерса на приборе Struers Du-
ramin-1/-2 при нагрузке 9.8 Н (100 г) и выдержи-
вании в течение 10 с. Испытания поверхности об-
разцов на износостойкость проводили методом
“шар по диску” на трибометре Nanovea в режиме
сухого трения, в качестве контртела выступал ша-
рик из стали ШХ-15 при нормально направлен-
ной к поверхности образца нагрузке 4 Н. Рентге-
ноструктурный анализ проводили на дифракто-
метре Rigaku Ultuma IV (CuKα-излучение).

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

После термообработки сталь 12Х18Н10Т в ис-
ходном состоянии была однофазной – структура
представляла собой зерна γ-Fe с гранецентриро-
ванной кубической (ГЦК) решеткой, средний
размер которых составил 3–4 мкм. Сталь
13Х11Н2В2МФ-Ш в исходном состоянии имела
структуру α-Fe с размером зерен 1–1.5 мкм с од-
нородно распределенными по объему частицами
карбидов, размер которых составил 150 нм. Ис-
следования в просвечивающем электронном
микроскопе образцов сталей, прошедших интен-
сивную пластическую деформацию кручения,
показали, что в результате деформации на по-
верхности стали 12Х18Н10Т средний размер кри-
сталлитов γ-Fe уменьшился до 150–180 нм. Произо-
шло деформационно-индуцированное мартен-
ситное превращение γ → α', о чем свидетельствует
появление рефлексов α'-фазы. На поверхности
стали 13Х11Н2В2МФ-Ш после интенсивной пла-
стической деформации кручения размер кристал-
литов α-Fe и карбидов составил около 150–190 нм.
В результате анализа полученных данных уста-
новлено, что после деформации образцы иссле-
дуемых сталей имеют ультрамелкозернистую
структуру со средним размером зерен 150–90 нм.
На рис. 1 приведены результаты радиального из-
мерения поверхностной микротвердости образ-
цов сталей с ультрамелкозернистой структурой,
прошедших ионное азотирование в интервале
температур 450–550°С.

В результате анализа полученных данных
(рис. 1) установлено, что после деформации
распределение микротвердости образцов неод-
нородно. На середине радиуса образцов твер-
дость достигает максимальных значений: в случае

Рис. 1. Распределение поверхностной микротвердости по диаметру образцов сталей 12Х18Н10Т (а) и 13Х11Н2В2МФ-Ш (б)
с ультрамелкозернистой структурой до и после ионного азотирования при различных температурах (U = 430–470 В,
P = 150 Па, t = 6 ч): 1 – после интенсивной пластической деформации кручения; 2 – 450; 3 – 500; 4 – 550°C.
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стали 12Х18Н10Т – около 580 кгс/мм2, в случае
стали 13Х11Н2В2МФ-Ш – около 650 кгс/мм2.
Максимальная степень упрочнения (22–25%) по-
лучена на образцах, прошедших азотирование
при температуре 450°C. При увеличении темпе-
ратуры обработки до 500 и 550°C неоднородность
распределения микротвердости уменьшается, а
поверхностная твердость снижается вследствие
начала процессов рекристаллизации ультрамел-
козернистых сталей.

На рис. 2 приведены результаты измерения
микротвердости по глубине образцов сталей с
ультрамелкозернистой структурой после ионного
азотирования в интервале температур 450–550°C.
Установлено, что на поверхности образцов, про-
шедших ионное азотирование при температуре
450°C, глубина упрочненного слоя составляет
~70 мкм в случае стали 12Х18Н10Т (рис. 2а) и
~90 мкм в случае стали 13Х11Н2В2МФ-Ш (рис. 2б).
По мере проникновения вглубь материала мик-
ротвердость плавно снижается до исходного зна-
чения. При температуре 500°C микротвердость
стали также плавно 12Х18Н10Т уменьшается, а на
поверхности стали 13Х11Н2В2МФ-Ш микро-
твердость увеличивается вследствие выделения
карбидов из твердого раствора α-Fe, которые вы-
ступают в качестве упрочняющей фазы. При тем-
пературе 550°C распределение микротвердости
по глубине образцов приобретает вид, соответ-
ствующий сталям с крупнозернистой структурой.

В результате исследования микроструктуры
образца стали 13Х11Н2В2МФ-Ш с крупнозерни-
стой структурой, прошедшего низкотемператур-
ное ионное азотирование, установлено, что на
поверхности образца появляется модифициро-
ванный слой толщиной 35–40 мкм. На поверхно-
сти образца с ультрамелкозернистой структурой

толщина модифицированного слоя составляет
20–30 мкм в центре и 60–65 мкм на расстоянии
~9 мм от центральной оси образца. Поскольку
на периферии образца структура ультрамелко-
зернистая, интенсификация процесса диффу-
зии азота происходит именно в этой области.
В результате анализа полученных данных уста-
новлено, что на поверхностях сталей 12Х18Н10Т
и 13Х11Н2В2МФ-Ш с ультрамелкозернистой
структурой скорость роста модифицированного
слоя при ионном азотировании при 450°C в 2–
2.5 раза выше, чем в случае стали с крупнозерни-
стой структурой. С ростом температуры ионного
азотирования до 500, 550°C скорость роста диф-
фузионного слоя на поверхностях образцов с уль-
трамелкозернистой и крупнозернистой структу-
рой примерно одинакова. Приведенные данные
не различаются и в случае стали 12Х18Н10Т с уль-
трамелкозернистой структурой. Рост диффузии
азота обусловлен наличием в структуре стали,
прошедшей интенсивную пластическую дефор-
мацию кручения, множества дефектов (вакансий,
дислокаций и их скоплений и субзерен). Эти де-
фекты приводят к низкой энергии активации
диффузии азота, что способствует повышению
коэффициента диффузии [8, 9, 11].

Результаты структурно-фазового анализа по-
верхности сталей 12Х18Н10Т и 13Х11Н2В2МФ-Ш
с ультрамелкозернистой структурой после ион-
ного азотирования при температуре 450°C приве-
дены на рис. 3. Рентгеноструктурные исследова-
ния показали, что низкотемпературное ионное
азотирование приводит к формированию на по-
верхности аустенитной стали 12Х18Н10Т нитри-
дов ε-фазы (Fe2–3N), азотистого твердого раство-
ра γ-Fe[N] c ГЦК-решеткой, CrN и мартенситной
α'-фазы; на поверхности мартенситной стали

Рис. 2. Распределение микротвердости по глубине поверхностного слоя стали 12Х18Н10Т (а) и 13Х11Н2В2МФ (б) с
ультрамелкозернистой структурой после азотирования при различных температурах: 1 – 450; 2 – 500; 3 – 550°С.
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13Х11Н2В2МФ – нитридов ε-фазы и легирующих
элементов Cr, V(N). Поскольку обрабатываемая
сталь имеет ультрамелкозернистую структуру, об-
разующиеся фазы, предположительно, мелко-
дисперсные и выделяются в основном на грани-
цах зерен [12, 13]. С увеличением температуры до
500 и 550°С в случае стали 12Х18Н10Т наблюда-
лось увеличение интенсивности пиков ε-фазы в
1.5 раза. Происходил распад мартенситной фазы
и ее превращение в твердый раствор γ-Fe, о чем
свидетельствует уменьшение пиков α'-фазы в
два–три раза. В случае стали 13Х11Н2В2МФ-Ш с
ростом температуры обработки до 500 и 550°С
увеличивалась интенсивность пиков ε-фазы и
нитрида хрома CrN в 2–2.5 раза.

Анализ зависимости коэффициента трения от
продолжительности изнашивания образцов (рис. 4)
показал, что до азотирования стали 12Х18Н10Т
средний коэффициент трения Kf = 0.5; в случае
стали 13Х11Н2В2МФ-Ш Kf = 0.85. Длительность
этапа приработки для сталей составила примерно
0.25 мин. После низкотемпературного ионного
азотирования стали 12Х18Н10Т средний коэф-
фициент трения Kf = 0.4, а в случае стали
13Х11Н2В2МФ-Ш Kf = 0.85. Длительность этапа
приработки для сталей с ультрамелкозернистой
структурой, прошедших ионное азотирование,
составила около 1 мин. Увеличение времени при-
работки объясняется образованием азотирован-
ного слоя повышенной твердости [14].

Результаты исследования треков износа с
помощью оптического микроскопа показали, что
основным механизмом изнашивания поверхно-
сти стали 12Х18Н10Т с ультрамелкозернистой
структурой является адгезионный износ, по-
скольку на поверхности наблюдались наплывы и
вырывы материала. Преимущественным меха-
низмом износа стали 13Х11Н2В2МФ-Ш с ультра-
мелкозернистой структурой также является адге-

зионный износ. Подробные исследования в атом-
но-силовом микроскопе треков износа образцов,
прошедших низкотемпературное ионное азоти-
рование, показали, что основным механизмом
изнашивания является абразивный износ, о чем
свидетельствует множество царапин. Абразивны-
ми частицами являются нитриды ε-фазы и нитри-
ды легирующих элементов [15].

На рис. 5 представлены диаграммы убыли мас-
сы образцов после испытания на износ в зависи-
мости от состояния и вида обработки стали. Ана-
лиз диаграмм показал, что низкотемпературное
ионное азотирование (Т = 450°С) приводит к по-
вышению износостойкости стали 12Х18Н10Т в
1.5, а стали 13Х11Н2В2МФ-Ш – в 1.2 раза. Повы-
шение износостойкости вызвано образованием
азотированного слоя, в состав которого входят
нитриды ε-фазы и нитрида хрома CrN. При повы-
шении температуры азотирования наблюдается
также увеличение износостойкости поверхности
образцов. Однако, как было указано ранее, при
температурах свыше 450°С происходит деграда-
ция ультрамелкозернистой структуры материала
и снижение механических свойств.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Разработан новый способ низкотемпературно-

го ионного азотирования в тлеющем разряде при
температуре 450°С, позволяющий повысить из-
носостойкость поверхности сталей 12Х18Н10Т
и 13Х11Н2В2МФ-Ш с ультрамелкозернистой струк-
турой до 1.2–1.5 раз. Установлено, что при увели-
чении содержания аргона от 10 до 70% температу-
ра катода растет экспоненциально, а напряжение
между электродами уменьшается линейно. Выяв-
лено, что рабочая газовая среда с концентрацией
водорода более 15% способствует образованию в
диффузионной зоне микротрещин по границам
зерен основы. Однако наибольшее увеличение

Рис. 3. Дифрактограммы образцов сталей 12Х18Н10Т (а) и 13Х11Н2В2МФ-Ш (б) с ультрамелкозернистой структурой
после ионного азотирования при температуре 450°С.
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ЕСИПОВ и др.

Рис. 4. Зависимость коэффициента трения от продолжительности изнашивания образцов стали 12Х18Н10Т (а, б) и
13Х11Н2В2МФ-Ш (в, г) до (а, в) и после (б, г) ионного азотирования при Т = 450°С.
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Рис. 5. Убыль массы образцов сталей 12Х18Н10Т (a) и 13Х11Н2В2МФ-Ш (б), прошедших различную обработку, после
испытаний на износ. ИПДК – интенсивная пластическая деформация кручения.
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скорости роста упрочненного слоя наблюдается
при содержании в рабочем газе 25% водорода,
при котором осуществляется эффективное хими-
ческое травление оксидной пленки на поверхно-
сти сталей. Установлено, что в сталях аустенитного
и мартенситного классов с ультрамелкозернистой
структурой, полученных методом интенсивной
пластической деформации кручения, при низко-
температурном ионном азотировании (450°С)
диффузия азота вглубь материала в 2–2.5 раза вы-
ше по сравнению с крупнозернистым аналогом.
Установлено, что деформационная обработка
сталей 12Х18Н10Т и 13Х11Н2ВМФ-Ш методом
интенсивной пластической деформации круче-
ния и последующее ионное азотирование приво-
дит к изменению механизма изнашивания по-
верхности. Изнашивание поверхности стали с
ультрамелкозернистой структурой после низко-
температурного ионного азотирования протекает
в основном по абразивному механизму по сравне-
нию с исходным состоянием, когда износ проис-
ходит по механизму адгезионного типа.
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Ionic Nitrogening of High-Alloy Structural Steels with Ultrafine-Grained Structure
at Different Temperatures

R. S. Esipova, R. A. Abdullina, *, Yu. G. Husainova, A. A. Nikolaeva

aUfa State Aviation Technical University, Ufa, 450103 Russia

*e-mail: ravab98@mail.ru

A promising method for increasing the tribological characteristics of the surface of structural high-alloy steels
with an ultrafine-grained structure by low-temperature ion nitriding in a multicomponent low-pressure glow
discharge plasma has been investigated. The effect of processing by severe plastic torsional deformation on
the structure and mechanical properties of the surface of structural materials is shown. The features of ionic
nitriding of such materials after grinding are analyzed. A comparison of the surface characteristics of samples
with coarse-grained and ultrafine-grained structures after chemical-thermal treatment at different holding
temperatures is carried out. The structural-phase composition of the surface of materials after saturation with
nitrogen at a low temperature is studied. The mechanism of wear of the surface of the samples after deforma-
tion treatment and subsequent nitriding in a low-pressure glow discharge is shown and determined.

Keywords: alloy steels, low temperature ion nitriding, ultrafine-grained structure, wear resistance, hardness,
diffusion.
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