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Продемонстрирована возможность создания эффективных способов и технологических процессов улучше-
ния поверхностных свойств изделий методами очистки, легирования и формирования многокомпонентных ком-
позитных покрытий, основанных на новых образцах вакуумно-плазменной техники с применением эффективных
генераторов низкотемпературной, в том числе и газоразрядной как ключевого элемента, плазмы.
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Введение

Ввиду экологической чистоты, возможности существенной недоступной для иных методов
модификации поверхностного, наиболее чувствительного к эксплуатационным воздействиям слоя
без изменения свойств основы деталей механизмов и инструмента вакуумно-плазменные техноло-
гии представляются наиболее перспективными и экономически выгодными для улучшения по-
верхностных свойств изделий данного вида [1, 2]. Однако широкому внедрению данных техноло-
гий в высокотехнологичном производстве препятствуют недостатки существующих вакуумно-
плазменных способов модификации изделий:

- низкие и не всегда воспроизводимые значения получаемых физико-механических или дру-
гих специальных свойств ввиду неудовлетворительного контроля таких технологических парамет-
ров, как вакуумные и газовые условия, распределение энергетического воздействия, поверхност-
ное состояние;

- большая длительность и дороговизна вакуумно-плазменных технологических процессов и др.
В свете сказанного можно предположить, что важнейшим параметром контроля вакуумных

процессов является отсутствие загрязнений поверхности обработки, которое определяет адгезион-
ные свойства в процессах нанесения покрытий, а также скорость и качество процессов легирова-
ния, миксинга и имплантации. В то же время понятно, что высокий контроль состояния поверхно-
сти может быть обеспечен при проведении процессов в сверхвысоковакуумных камерах. Ввиду
того, что применение сверхвысокого вакуума в производственно-технологических условиях пред-
ставляется весьма затруднительным, необходима качественная очистка поверхности во время тех-
нологических процессов, осуществляемых без применения особых требований к вакуумным усло-
виям, для поддержания требуемого атомарного состава и состояния обрабатываемой плазменными
способами поверхности.

Так как в плазменных технологических процессах для очистки поверхности наиболее часто
используется бомбардировка её ионами инертных газов, то для обеспечения заданных скорости и
качества очистки обрабатываемой поверхности, а также необходимого её нагрева с исключением
загрязняющего воздействия требуется нужное значение подводящей ионами энергии к поверхно-
сти. Оценки авторов данной работы показывают, что в процессах с плохо контролируемыми ваку-
умными условиями необходим подвод энергии за счёт ионной бомбардировки с плотностью мощ-
ности порядка 0.5 Вт/см2 и более, в таком случае при обеспечении ионного тока из окружающей
поверхность плазмы концентрация этой плазмы должна быть ~ 1011 см–3. Ввиду этого, с точки зре-
ния эффективности плазменной обработки, определяемой качеством и производительностью про-
цессов, несомненным преимуществом обладают способы с применением предлагаемого авторами
работы эффективного генератора объёмной газоразрядной плазмы [3].

В работе приводятся результаты применения указанного генератора плазмы в составе ваку-
умно-плазменных комплексов «LEGEND@» и «SPRUT» [4] в разработке эффективных способов
модификации поверхности изделий.
                                                     
1 Работа выполнена в рамках государственного задания Минобрнауки РФ (рег. № 2.8575.2013).
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Технологические процессы

Типичный технологический процесс представленных в [4] вакуумно-плазменных установок
«LEGEND@» и «SPRUT» включает в себя криогенную вакуумную откачку до предельного оста-
точного давления в вакуумной камере 6·10–4 Па. После этого производится измерение натекания
воздуха в вакуумную камеру ввиду возможных случайных течей. Оно осуществляется путём за-
крывания высоковакуумного затвора и измерения величины натекания по увеличению давления в
вакуумной камере за определённый промежуток времени. Если измеренная таким образом вели-
чина натекания воздуха составляет не более 3·10–4 см3/с, то вакуумные условия считаются удовле-
творительными для проведения технологических процессов. При этом открытием затвора восста-
навливается остаточное давление в вакуумной камере и осуществляется тот или иной технологи-
ческий процесс.

Апробация технологических возможностей генератора газоразрядной плазмы [3] в составе
установок «LEGEND@» и «SPRUT» была осуществлена при проведении процессов плазменного
легирования, в частности азотирования, образцов нержавеющей стали AISI 321 размерами
20×13×5 мм.

Ввиду применения в данных установках генератора высококонцентрированной газоразрядной
плазмы, в которой может быть осуществлена качественная финишная очистка образцов, предвари-
тельная вневакуумная подготовка этих образцов заключалась лишь в их промывке в бензине-
калоша и этиловом спирте, после чего образцы загружались в вакуумную камеру для последую-
щего проведения технологических процессов.

Азотирование образцов, так же как их предварительная очистка и нагрев, осуществлялись в
плазме одного и того же газа – чистого азота, создаваемой работой генератора газоразрядной
плазмы при давлении этого газа 0.15 Па.

Полученные при измерениях на косых поперечных шлифах образцов на нагрузке 0.2 Н ре-
зультаты распределения микротвёрдости по толщине азотированного слоя, представленные на
рис. 1 – кривые 1 и 2, соответствуют следующим режимам процесса азотирования.

Кривая 1 получена при плавающем
потенциале образца равного –33 В отно-
сительно потенциала анода во время его
азотирования в плазме азота с концен-
трацией ni = 5·1011 см–3, создаваемой
разрядом генератора газоразрядной
плазмы. При этом измеренные в отдель-
ных экспериментах в данных условиях
плотность тока ионов из плазмы азота на
поверхность образца и потенциал плазмы
относительно потенциала анода состав-
ляли соответственно ji = 10 мА/см2 и 7 В.
Поэтому можно считать, что образец в
данном эксперименте находился под
отрицательным потенциалом 40 В отно-
сительно потенциала плазмы, ионы, по-
ступающие на поверхность образца с
указанной плотностью, имели энергию
~ 40 эВ и мощность энергетического

воздействия на образец за счёт ионной бомбардировки составляла 0.4 Вт/см2 (плотность ионного
тока ji = 10 мА/см2 × потенциал образца относительно плазмы – 40 В).

Кривая же 2 на рис. 1 была получена, когда образец находился под плавающим потенциалом
в таких же условиях, как и  предыдущий, лишь во время очистки и нагрева. Всё основное время
азотирования этот образец находился под потенциалом анода в плазме азота с концентрацией
ni = 1.5·1011 см–3. В этом случае во время азотирования на этот образец поступал лишь нагреваю-
щий ток электронов, а энергетическое воздействие ионного тока отсутствовало. В обоих случаях
(кривые 1 и 2) очистка и нагрев образцов длились 20 мин, время азотирования τ = 2 ч отсчитыва-
лось с момента достижения температуры образцов T = 520 °С. По истечении указанного времени
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Рис. 1. Распределение микротвёрдости по толщине азоти-
рованного слоя
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азотирования разряд выключался, перекрывалась подача азота в вакуумную камеру, и образцы
остывали до температуры T ≤ 100 °С в высоком вакууме (6·10–4 Па).

Зависимости рис. 1 показывают, что процесс азотирования образца под анодным потенциа-
лом протекает значительно медленнее процесса с образцом под плавающим потенциалом. Не-
смотря на это, в результате его осуществления был сформирован слой толщиной ~ 15 мкм, отме-
ченный на рис. 1 (кривая 2) штриховой линией, с повышенной в 1.5–3 раза микротвёрдостью по
сравнению с исходной. Снижение скорости азотирования в этом случае объясняется слабой ин-
тенсивностью ионной бомбардировки оксидной плёнки, всегда образующейся на поверхности на-
гретого образца при недостаточно чистых вакуумных условиях и наличии кислорода в вакуумной
камере.

Как показал эксперимент, устранить
барьер для прохождения азота в толщу
образца путём удаления оксидной плёнки
за счёт интенсивной ионной бомбарди-
ровки можно при азотировании образца
под плавающим его потенциалом в плаз-
ме азота, эффективно создаваемой гене-
ратором газоразрядной плазмы устано-
вок. Азотирование образца в плазме азота
в данных условиях (при плавающем по-
тенциале образца –33 В относительно
анода) при прочих равных параметрах
процессов (время τ = 2 ч, температура
T = 520 °С) дало эффективную толщину
азотированного слоя ~ 55 мкм, так же от-
меченную штриховой линией на кривой 1
рис. 1. Данное значение значительно пре-
восходит эффективную толщину азоти-
рованного слоя 38 мкм, достигнутую в [5]
при проведении процесса азотирования
образцов нержавеющей стали такой же,
как и в данной работе, марки при таких
же значениях времени и температуры
азотирования. В [5] так же, как и в [6],
процессы азотирования осуществлялись с
применением рассмотренного в начале в
[3] генератора газоразрядной плазмы, так
называемой базовой модели. И как ут-
верждается в [6], для гарантированного
удаления оксидных плёнок с поверхности
образцов при их азотировании в плазме
данного генератора при давлении 0.1 Па
и плотности ионного тока из этой плазмы
ji = 5 мА/см2 на образцах необходимо
поддерживать отрицательный потенциал величиной не менее 300 В. Такие же значения отрица-
тельного потенциала образцов и ионного энергетического воздействия (порядка 1.5 Вт/см2) при-
менялись и в процессах азотирования в [5]. С использованием же высокоэффективного генератора
однородной газоразрядной плазмы [3] и криогенной откачки, имеющихся в представляемых здесь
технологических установках, уровень энергетического воздействия за счёт ионной бомбардировки
в процессах азотирования удалось снизить, как уже говорилось выше, до 0.4 Вт/см2 в основном за
счёт снижения величины отрицательного напряжения смещения. Данное обстоятельство позволяет
существенно снизить рост шероховатости поверхности изделий в процессах азотирования. Так,
авторами был отработан процесс азотирования образцов всё той же нержавеющей стали в «защит-
ной плазме» газоразрядного плазмогенератора установок с получением достаточно протяжённых
(20–25 мкм) слоёв увеличенной в 2–3 раза твёрдости и незначительным ухудшением чистоты об-
работки поверхности (рис. 2).

Рис. 2. Распределение микротвёрдости по толщине (a)
и фотография образца (б) после азотирования
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Сохранение чистоты обработки поверхности наиболее важно при проведении процессов ва-
куумно-плазменного азотирования малогабаритных особо ответственных деталей механических
систем. С применением отработанных режимов авторами были обработаны подобные изделия –
шестерни зубчатых передач, изготовленные из стали марок 95Х18-Ш, 07Х16Н6, 03Х11Н8М2Ф-
ВД, 30ХГСА (рис. 3).

Во избежание поводок указанные дета-
ли азотировались при температуре T =
= 380 °С, а для обеспечения равномерной
обработки мелкоразмерных и сложнопро-
фильных их областей (углублений, впадин,
проточек) применялось импульсное напря-
жение смещения (частотой до 40 кГц) этих
изделий в однородной газоразрядной плаз-
ме азота. Упрочнённый в 1.5–2.5 раза по-
верхностный слой толщиной 10–20 мкм
зубчатых элементов обеспечил повышение
контактной прочности при сохранении пла-
стичности сердцевины изделий и, в целом,
износостойкость указанных шестерен.

Комплекс оборудования на основе генерации газоразрядной плазмы [3,4] позволяет осуще-
ствлять способы упрочнения металлоизделий методом плазменного легирования, реализуемые
совместной работой магнетронно-распылительных систем и генератора газоразрядной плазмы.
На рис. 4 представлено измеренное методом оже-спектроскопии концентрационное изменение
элементов в поверхностном слое образцов нержавеющей стали AISI 321 после часового по дли-
тельности процесса легирования при температуре Т = 600 °С; мощности магнетронно-
распылительной системы, распыляющей углерод, равной 1 кВт; плотности ассистирующей
плазмы аргона 1.5·1011 см–3 и импульсном напряжении смещения (амплитуда 700 В, длительность
импульсов 5 мкс, частота повторения 20 кГц). Процессы легирования с помощью созданного обо-
рудования являются возможными ввиду того, что вследствие высокой плотности газоразрядной
плазмы на легируемой поверхности происходят эффективные процессы очистки, нагрева, ионной
имплантации вторичных ионов и
стравливания осаждающихся слоёв
элементов распыления за счёт интен-
сивной бомбардировки ионами газа.

Результаты проведённого про-
цесса легирования подтверждают
данные о высокой диффузионной
подвижности углерода в стали. Леги-
рование поверхности образца углеро-
дом привело к формированию в ней
высокой плотности наноразмерных
карбидов металла типа Me23C6, зафик-
сированной методом просвечивающей
электронной микроскопии. А поверх-
ностная твёрдость образца повыси-
лась в 2.5 раза по сравнению с его ис-
ходной твёрдостью. Представляется,
что соответствующим поиском опти-
мальных режимов технологического
комплекса можно получить широкий
спектр необходимых модифицированных поверхностных структур изделий из стали методами
ионно-плазменного легирования.

В зависимости от параметров (токов и мощностей) генераторов газоразрядной плазмы, магне-
тронно-распылительных систем и электродуговых испарителей, а также давления азот-аргоновой
газовой смеси с помощью представляемых установок были получены многокомпонентные покры-
тия самого различного состава, например, TiN/Cu, Ti–Si–B–N, (FeCrNi)N, Ti–Al–Si–Cu–O–C–N,

Рис. 3. Изделия вакуумно-плазменной обработки
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Ti–Ni–Cr–Al–Si–Cu(Sn)–N, n-TiC/a–C(Ni, Cr, Al) и др. Указанные покрытия обладали значениями
микротвёрдости от 26 до 60 ГПа, нанокристаллической структурой с размером зёрен от 50 до 4 нм,
высокой величиной адгезии, низким коэффициентом трения (менее 0.3), а также высокой термиче-
ской стабильностью твёрдости при отжиге в вакууме вплоть до температуры T = 900 °С. При этом
бомбардировка ионами газоразрядной плазмы в процессе осаждения покрытий позволяла управ-
лять размерами и ориентацией зёрен растущего покрытия с контролем химико-фазового состава,
кристаллической  структуры,  физико-механических свойств.
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