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Исследованы фазовый и элементный составы, микротвердость поверхностного слоя системы NbC – быстро-
режущая сталь, подвергнутой комбинированному воздействию компрессионных плазменных потоков и терми-
ческой обработке. Изучены  структура и  свойства модифицированного  слоя  с  помощью рентгеноструктурного 
анализа,  растровой  электронной  микроскопии,  энергодисперсионного  микроанализа  и  измерения  микротвер-
дости. Установлено, что плазменное воздействие на систему NbC – быстрорежущая сталь приводит к растворе-
нию карбидов и формированию нитридов ниобия ε-NbN и β-Nb2N. С увеличением значения плотности энергии, 
поглощенной поверхностью, происходит уменьшение концентрации ниобия в анализируемом слое. Растворение 
карбидов ведет к снижению величины микротвердости. Последующий отжиг на воздухе при температуре 600 °С 
в течение 9 ч позволяет увеличить микротвердость в 1,3 раза по сравнению с исходным образцом стали.

Ключевые слова:  быстрорежущая  сталь;  компрессионные плазменные потоки;  отжиг;  структурно-фазовые 
превращения; микротвердость.
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Phase and element composition, microhardness of the NbC – high-speed steel system subjected to the combined effect 
of compression plasma flows impact and heat treatment were investigated in this work. X-ray diffraction analysis, scan-
ning electron microscopy, energy dispersion microanalysis and microhardness measurements were used for investigation 
of  the modified  layer structure and properties. The findings showed  that  the plasma  impact on  the NbC – high-speed 
steel system led to carbides dissolution and ε-NbN and β-Nb2N nitrides formation. Growth of the energy absorbed by the 
surface resulted in niobium concentration decrease in the analyzed layer. Dissolution of carbides was the reason of micro-
hardness diminishing. Subsequent annealing in air during 9 h at the temperature 600 °C led to microhardness increase by 
a factor of 1.3 compared with the initial steel sample.

Key words: high-speed steel; compression plasma flows; annealing; structural-phase transformations; microhardness.

Введение
В настоящее время происходит интенсивное развитие и совершенствование методов модификации 

эксплуатационных характеристик инструментальных сталей, что связано с необходимостью обработ-
ки новых материалов с улучшенным комплексом свойств, а также необходимостью повышения вре-
мени эксплуатации изготавливаемых инструментов. Среди различных видов стали, применяемых для 
изготовления  режущего  инструмента,  наилучшими  характеристиками  (теплостойкостью  и  высокой 
твер достью) обладают быстрорежущие стали. Традиционно оптимальной структуры таких сталей, со-
стоящей из карбидов легирующих элементов и мартенсита, как правило, добиваются термообработкой, 
включающей закалку при температуре 1200 –1300 °C и последующий отпуск – при 550 –560 °C.

В  последние  десятилетия  получили  развитие  альтернативные  методы  упрочнения  поверхностного 
слоя быстрорежущих сталей, основанные на воздействии концентрированными потоками высокоэнер-
гетических частиц. Так, упрочнение стали лазерными и электронными пучками, как и в случае стан-
дартной термообработки, заключается в формировании на этапе нагрева аустенитной структуры и ее 
последующем превращении в мартенсит на  этапе сверхбыстрого охлаждения  [1]. Как известно, для 
быстрорежущих сталей добиться повышения прочностных характеристик в случае такого воздействия 
можно лишь при оптимальных режимах обработки, обеспечивающих минимальное растворение кар-
бидной фазы [1], или увеличении дисперсности мартенситно-карбидной смеси [2]. Однако обработка 
потоком частиц большей мощности может приводить к растворению карбидов, формированию легиро-
ванного остаточного аустенита и уменьшению твердости. Так, высокоэнергетическое воздействие на 
быстрорежущие стали обусловливает гомогенизацию структуры – растворение карбидов типа Fe3W3C 
(M6C) [3–5] и разупрочнение поверхностного слоя.

Несмотря  на  ухудшение  прочностных  характеристик  поверхностного  слоя,  такое  высокоэнергети-
ческое воздействие может быть использовано как высокотемпературная закалка, обеспечивающая фор-
мирование  однородной  структуры,  состоящей  преимущественно  из  высоколегированного  аустенита. 
Последую щий отжиг позволяет восстановить структуру и получить более однородное распределение дис-
персных карбидов [2; 6], что в целом ведет к повышению эксплуатационных характеристик по сравнению 
с традиционной термообработкой, которой, как правило, свойственна карбидная неоднородность. В этом 
направлении перспективным является использование компрессионных плазменных потоков (КПП), ха-
рактеризующихся относительно бóльшим временем разряда (∼100 мкс) и обеспечивающих длительное 
время существования расплава и протекание конвективных процессов массопереноса в расплаве [7], что 
ведет к гомогенизации структуры. Так, в работе [6] показано, что воздействие КПП на быстрорежущую 
сталь Р18 приводит к растворению в поверхностном слое толщиной до 25 мкм карбидов типа М6С и фор-
мированию метастабильной фазы γ-Fe, включающей атомы легирующих элементов, относительное со-
держание которой зависит от плотности поглощенной энергии. При последующем отжиге в течение 3 ч 
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при 600 °С происходит формирование структуры с равноосными дисперсными зернами во всем модифи-
цированном слое и выпадение мелкодисперсных карбидов по границам. Такая структура обеспечивает 
повышение микротвердости поверхностного слоя до  ∼12 ГПа.

Цель настоящей работы – использование комбинированной обработки, включающей в себя нане-
сение покрытия NbC, воздействие компрессионным плазменным потоком и последующий отжиг, для 
модификации структуры и свойств быстрорежущей стали марки Р18. Известно, что воздействие КПП 
на систему покрытие – подложка в режиме оплавления поверхностного слоя приводит к плавлению 
покрытия и поверхностного слоя подложки, жидкофазному перемешиванию под действием давления 
плазменного потока с последующим сверхбыстрым охлаждением [8]. В результате воздействия фор-
мируется поверхностный слой толщиной несколько десятков микрометров, легированный элементами 
покрытия и плазмообразующего газа. Таким образом, в поверхностный слой стали вводится как допол-
нительный углерод, так и карбидообразующий элемент, которые при последующем отжиге могут при-
вести к повышению прочностных характеристик поверхностного слоя, без легирования всего объема 
режущего инструмента.

Методика эксперимента
Объектом исследования являлась быстрорежущая сталь Р18 (Fe – 73,9…76,5 мас. %, W – 17,0…18,5, 

Cr – 3,8…4,4, V – 1,0…1,4, Mo – 1,0, C – 0,7…0,8 мас. %). Модификация структуры и свойств поверх-
ностного слоя проходила следующим образом. На первом этапе на образцы наносили покрытие из кар-
бида ниобия методом вакуумного катодно-дугового осаждения при следую щих параметрах процесса: 
ток горения дуги составлял 190 А, напряжение смещения – 120 В, время нанесения – 10 мин. Данный 
режим позволяет сформировать покрытие толщиной  ∼ 4 мкм. На втором этапе образцы обрабатыва-
лись компрессионными плазменными потоками, генерируемыми газоразрядным магнитоплазменным 
компрессором (МПК) компактной геометрии. В настоящих экспериментах МПК, плазмообразующим 
веществом которого являлся азот, работал в режиме «остаточного газа», при котором предварительно 
откачанная вакуумная камера заполнялась рабочим газом до заданного давления 400 Па, длительность 
разряда составляла 100 мкс. Обработку образцов производили 3 импульсами КПП. Плотность поглощен-
ной энергии Q варьировалась в пределах от 13 до 27 Дж/см2 путем изменения расстояния между образцом 
и катодом (8–14 см). На третьем этапе образец, обработанный КПП с параметрами Q = 18 Дж/см2, под-
вергался отжигу на воздухе при температуре 600 °C в течение 3–9 ч.

Фазовый состав исследовался методом рентгеноструктурного анализа с помощью дифрактометра 
Rigaku Ultima IV (Япония) в излучении Cu Kα в фокусировке параллельных пучков. Расчетная глубина 
проникновения рентгеновских лучей составляла 0,7–1,2 мкм в диапазоне углов 2θ = 32–101° с предпо-
лагаемым поглощением до 75 % излучения в образце.

Морфология поверхности изучалась методом растровой электронной микроскопии (РЭМ) на микро-
скопе LEO 1455 VP  (Германия), контраст изображения формировался обратноотраженными электро-
нами. Элементный состав образцов исследовался с помощью энергодисперсионного микроанализатора 
Oxford Instruments, сопряженного с растровым электронным микроскопом LEO 1455VP. Концентрация 
элементов определялась в поверхностном слое толщиной <1 мкм при минимальном увеличении. От-
носительная погрешность определения концентрации элементов не превышала 10 %.

Микротвердость исследуемых образцов измерялась на твердомере ПМТ3 (Россия) в диапазоне на-
грузок 50 –150 г.

Результаты эксперимента и их обсуждение
Воздействие КПП на образец системы NbC – сталь в использованном диапазоне режимов обработки 

приводит  к  плавлению  его  поверхностного  слоя  и  последующей  кристаллизации  в  условиях  сверх-
быстрого охлаждения. На рис. 1 представлены морфология поверхности исходного образца системы 
и образцов после воздействия КПП. Из рис. 1 видно, что при воздействии компрессионными плазмен-
ными потоками происходит растворение фаз, содержащих легирующие элементы с атомным номером 
большим, чем у железа. Области, включающие растворяющиеся фазы, соответствуют светлым участ-
кам, которые выделяются на изображении из-за элементного контраста, формируемого благодаря ис-
пользованию датчика отраженных электронов. В этом режиме съемки более светлые области содержат 
атомы с большей массой, что позволяет визуально судить о распределении элементов в поверхностном 
слое. Этими фазами могут являться карбиды Fe3W3C и нерастворенные в поверхностном слое участки 
покрытия NbC. Однако в условиях сверхбыстрой кристаллизации слоя процессы диффузии и вырав-
нивания состава полностью пройти не успевают, вследствие чего образуются области с повышенным 
содержанием более тяжелых легирующих элементов (см. рис. 1, светлые зоны на фотографиях). 
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Рис. 1. Морфология поверхности (а, б, г) и распределение характеристического  
рентгеновского излучения Nb и W (в, д) образцов системы NbC – сталь:  
а – до воздействия КПП; б, в – после воздействия КПП с Q = 13 Дж/см2;  

г, д – после воздействия КПП с Q = 27 Дж/см2

Fig. 1. Surface morphology (a, b, d) and distribution of Nb and W characteristic  
X-ray radiation along the line (c, e) in samples of NbC – steel system:  

a – before the compression plasma flows treatment;  
b, c – after the compression plasma flows treatment with Q = 13 J/cm2;  
d, e – after the compression plasma flows treatment with Q = 27 J/cm2
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Увеличение плотности энергии, поглощенной поверхностью, приводит к более равномерному рас-
пределению легирующих элементов по исследуемому объему (см. рис. 1, б и г), что подтверждается 
распределением характеристического рентгеновского излучения Nb и W по линии (см. рис. 1, в и д). 
Этот эффект обусловлен повышением температуры поверхностного слоя при воздействии плазменных 
потоков и, соответственно, увеличением времени существования расплава и длительности конвектив-
ных потоков в расплаве, выравнивающих концентрацию элементов. Кроме того, на рис. 1, б, наблю-
дается присутствие трещин, локализованных на светлых участках, содержащих растворяющиеся кар-
биды. Формирование трещин может быть связано с процессом крис таллизации областей с различными 
элементным составом и плотностью в условиях сверхбыстрого охлаждения [9]. 

Элементный анализ (рис. 2) показал, что с увеличением плотности энергии, поглощенной поверх-
ностью, происходит уменьшение концентрации ниобия в легированном слое, что может быть связа-
но с возрастанием толщины проплавленного слоя и перераспределением легирующего элемента по 
всему проплавленному слою, а также с эрозией материала поверхности при воздействии [8]. Близкие 
значения концентрации Nb при Q, равном 13 и 18 Дж/см2, могут быть обусловлены особенностями 
конвективного перемешивания при небольших плотностях энергии, приводящих к вытеснению не-
растворенных участков покрытия NbC на дно ванны расплава, которая не попадает в область зонди-
рования при элементном анализе.

Результаты фазового анализа поверхностного слоя до воздействия КПП и после него представле-
ны на рис. 3, из которого видно, что в структуре исходной стали присутствует карбид Fe3W3C. После 
нанесения покрытия на дифракционной картине появляются линии,  соответствующие карбиду NbC 
с гранецентрированной кубической кристаллической решеткой. 

Воздействие КПП на образцы системы NbC – сталь в использованном диапазоне режимов приводит 
к растворению карбида Fe3W3C, что согласуется с результатами работ [3– 6], а также карбида NbC, что 
коррелирует с результатами анализа морфологии поверхности и элементного состава (см. рис. 1 и 2). Ли-
нии этих карбидов отсутствуют на дифрактограммах обработанных образцов. С возрастанием плотности 
энергии, поглощенной поверхностью, происходит увеличение интенсивности дифракционной линии (200) 
α-Fe, что может свидетельствовать о формировании столбчатых кристаллов с преиму щественной тексту-
рой (100) [8]. После воздействия КПП на дифрактограммах появляются дифрак ционные линии низко-
температурной фазы ε-NbN с гексагональной структурой (пространственная группа P63 /mmc), что может 
быть обусловлено присутствием азота как плазмообразующего газа в остаточной атмосфере вакуумной  
камеры. Преимущественное формирование нитрида ниобия в условиях одновременного существова-
ния  в  поверхностном  слое  атомов  ниобия,  углерода  и  азота  определяется  более  низкой  энтальпией 
образования  нитрида  ниобия  (– 234,3  кДж/моль  в  стандартных  условиях  [10]),  чем  карбида  ниобия 
(–134,7 кДж/моль [11]). Согласно [12] нитрид ε-NbN имеет область гомогенности в интервале концент-
раций по азоту 48,0 –50,6 ат. % и является стабильным при температуре ниже 1350 °С. При увеличении 
плотности энергии, поглощенной поверхностью, наблюдается тенденция к уменьшению интенсив-
ности дифракционных линий  этой фазы  (см.  рис.  3). Однако при плотностях поглощенной  энергии 

Рис. 2. Зависимость концентрации ниобия в образцах  
от плотности энергии, поглощенной поверхностью

Fig. 2. Dependence of niobium concentration in the samples  
on the energy density absorbed by the surface
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21 и 27 Дж/см2 наблюдается появление «плеча» на дифракционной линии (101) ε-NbN (угол 2θ равен 
35,9°),  а  также  отдельно  стоящая  дифракционная  линия  малой  интенсивности  в  области  угла  со-
ставляет ∼ 61° (см. рис. 3). Эти линии могут быть отнесены к фазе β-Nb2N (энтальпия образования – 
248,9 кДж/моль [13]) с кристаллической решеткой, принадлежащей гексагональной сингонии и су-
ществующей в диапазоне концентраций по азоту 28,6 –34,4 ат. % [12]. На основании данных фазового 
состава можно предположить, что увеличение плотности энергии, поглощенной поверхностью, ве-
дет к уменьшению концентрации азота в поверхностном слое стали и, как следствие, к уменьшению 
объемной доли нитрида ε-NbN и появлению нитрида β-Nb2N. Такое поведение согласуется с механиз-
мом формирования  азотированного  слоя при  воздействии на металлы компрессионных плазменных 
потоков, генерируемых в атмосфере азота [14]. 

Согласно  [14]  воздействие  компрессионных плазменных потоков,  генерируемых в  атмосфере  азо-
та, на  сталь и  титан приводит к насыщению их поверхностного  слоя  азотом в результате диффузии, 
происходящей преимущественно после кристаллизации расплава. Содержание азота в поверхностном 
слое определяется параметрами плазменных потоков – плотностью поглощенной энергии и давле нием 
азота.  Рост  энергии,  поглощенной  поверхностью материала,  приводит  к  увеличению  интенсивности 
испарения материала, который формирует ударно-сжатый слой, удерживаемый непосредственно у по-
верхности образца набегающим компрессионным плазменным потоком и препятствующий проникно-
вению атомов азота из атмосферы плазмообразующего вещества в расплав. После окончания действия 
импульса происходит рассеяние ударно-сжатого слоя, заполнение приповерхностной области азотом из 
окружающей атмосферы и создание условий для эффективной диффузии атомов азота в материал. Дли-
тельность диффузионного насыщения поверхностного слоя азотом, определяемая интервалом времени 
между рассеянием ударно-сжатого слоя и охлаждением поверхности образца до комнатной температу-
ры, уменьшается при возрастании плотности поглощенной энергии вследствие увеличения времени рас-
сеяния ударно-сжатого слоя, что обусловливает уменьшение концентрации азота в поверхностном слое. 

В отличие от результатов работы [6], где изучались структура и фазовый состав быстрорежущей ста-
ли, подвергнутой воздействию КПП, генерируемые в атмосфере азота, в условиях данного эксперимента 
не было обнаружено формирования аустенита. Согласно  [6] наличие аустенита в поверхностном слое 
стали при комнатной температуре обусловлено его стабилизацией атомами азота, входящими в состав 
кристаллической решетки аустенита (так называемый азотистый аустенит). В присутствии легирующего 
элемента (ниобия), активно взаимодействующего с азотом, происходит преимущественно формирование 

Рис. 3. Дифрактограммы образца стали и образцов системы NbC – сталь  
до воздействия КПП с различной плотностью энергии и после воздействия КПП  

с различной плотностью энергии, поглощенной поверхностью
Fig. 3. Diffraction patterns of steel sample and samples of NbC – steel system  
before compression plasma flows treatment with different densities of the energy  

and after compression plasma flows treatment with different densities of the energy absorbed by the surface



67

Физика конденсированного состояния
Condensed State Physics

нитрида ниобия, и, вероятно, незначительная часть атомов азота могут участвовать в формировании азо-
тистого аустенита.

Последующий отжиг приводит к изменению фазового состава исследуемых образцов (рис. 4). В по-
верхностном слое образца, отожженного в течение 3 ч, происходит формирование гематита α-Fe2O3. 
С  дальнейшим возрастанием  времени отжига интенсивность  дифракционных линий α-Fe2O3  увели-
чивается, происходит уменьшение интенсивности дифракционных линий α-Fe,  что косвенно  свиде-
тельствует об увеличении толщины оксидного слоя. Уже после 3 ч отжига исчезает отдельно стоящая 
дифракционная  линия  (202)  ε-NbN  (угол  2θ  равен  75,9°).  Другие  дифракционные  линии  этой фазы 
перекрываются  с  дифракционными  линиями α-Fe2O3,  а  также NbO. Дифракционные  линии β-Nb2N 
также перекрываются с дифракционными линиями α-Fe2O3 и Nb2O5. Таким образом, можно предпо-
ложить, что не более чем после 3 ч отжига при температуре 600 °С происходит распад нитридных фаз 
и формирование оксидов ниобия. Образование оксидов NbO, Nb2O5, NbO2  термодинамически более 
выгодно, чем нитридов. Их энтальпия образования при стандартных условиях варьируется в диапа зоне 
–1897,8… – 405,8  кДж/моль  [11;  15;  16],  что  существенно меньше,  чем у  нитридов ниобия. Следует 
отметить, что однозначно сказать о присутствии оксидов ниобия по анализу дифракционной картины 
нельзя, так как наиболее интенсивные дифракционные линии этих фаз совпадают или близко располо-
жены к дифракционным линиям других фаз. Формирования карбида Fe3W3C не удалось выявить даже 
после 9 ч отжига. 

Для анализа изменения механических свойств образцов системы после воздействия КПП были про-
ведены измерения микротвердости. Результаты представлены на рис. 5. Как видно из рис. 5, после об-
работки КПП происходит уменьшение микротвердости с ∼ 7,5 ГПа до ∼ 5,5 ГПа, что согласно данным 
фазового анализа связано с растворением карбидов Fe3W3C и NbC. Изменение плотности энергии, по-
глощенной поверхностью образца, не влияет (в пределах погрешности измерения) на величину микро-
твердости. 

После отжига в течение 6 ч микротвердость образца увеличилась по всей глубине индентируемого 
слоя (рис. 6). Это может быть связано с формированием дисперсных карбидов Fe3W3C и NbC в леги-
рованном слое. Аналогичный эффект наблюдался в [6], где формирование дисперсных карбидов на 
границах зерен в поверхностном слое при отжиге быстрорежущей стали было обнаружено по анали-
зу морфологии поперечного сечения с помощью РЭМ. Малый размер карбидов (∼ 100 нм) не позво-
лял определить их существование по данным рентгеноструктурного анализа так же, как и в данной 
работе. 

Рис. 4. Дифрактограммы образца системы NbC – сталь, обработанного КПП  
с Q = 18 Дж/см2, до отжига и после него с различным временем выдержки

Fig. 4. Diffraction patterns of NbC – steel sample treated by compression plasma flows  
at Q = 18 J/cm2 before and after annealing with different exposure times



68

Журнал Белорусского государственного университета. Физика. 2018. № 2. С. 61–70
Journal of the Belarusian State University. Physics. 2018. No. 2. P. 61–70

После 9 ч отжига микротвердость в объеме образца (8,5 ГПа) достигает уровня исходного образ-
ца  (см.  рис.  5  и  6). Однако  в  поверхностном  слое микротвердость падает  до  значения  5 ГПа,  что 
обусловлено присутствием на поверхности образца окалины с меньшей микротвердостью. Для того 
чтобы избежать влияния формирующегося при отжиге на воздухе слоя оксидов на измеряемое зна-
чение микротвердости, была проведена очистка от окалины. Проведенные после очистки измерения 
показали, что значение микротвердости образца после воздействия КПП с Q = 18 Дж/см2 и после-
дующим отжигом достигает ∼ 11 ГПа, это в 1,3 раза больше микротвердости исходного образца. Для 
сравнения был проведен отжиг в тех же условиях исходного образца. Из рис. 6 видно, что отжиг не 
повлиял на микротвердость анализируемого слоя (в пределах погрешности измерения).

Рис. 5. Зависимость микротвердости от глубины  
проникновения индентора в исходном образце стали  

и образцах системы NbC – сталь P18 до воздействия КПП  
с различной плотностью энергии, поглощенной поверхностью, и после него

Fig. 5. Dependence of microhardness on the indenter penetration depth  
in steel sample and samples of NbC – steel P18 system before  
and after compression plasma flows treatment with different  

densities of the energy absorbed by the surface

Рис. 6. Зависимость микротвердости от глубины проникновения индентора  
в образце системы NbC – сталь P18, обработанном КПП c Q = 18 Дж/см2, 

до отжига с различным временем выдержки и после него
Fig. 6. Dependence of microhardness on the indenter penetration depth  

in NbC – steel P18 sample treated by compression plasma flows at Q = 18 J/cm2  
before and after annealing with different exposure times
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Таким образом, комбинированное воздействие КПП и последующего отжига на быстрорежущую 
сталь  Р18  с  предварительно  нанесенным  покрытием  NbС  позволяет  сформировать  поверхностный 
слой с более высокими прочностными характеристиками. 

Заключение
Проведенные исследования показали, что воздействие компрессионных плазменных потоков, ге-

нерируемых  в  атмосфере  азота,  на  систему NbC  –  сталь  Р18  с  плотностью поглощенной  энергии 
13–27 Дж/см2 приводит к растворению карбидов Fe3W3C и NbC, а также формированию нитридов 
ε-NbN и β-Nb2N. Увеличение плотности энергии, поглощенной поверхностью, ведет к уменьшению 
концентрации азота в поверхностном слое стали и, как следствие, к снижению объемной доли нит-
рида ε-NbN и появлению нитрида β-Nb2N. С ростом плотности поглощенной энергии также умень-
шается концентрация ниобия в анализируемом слое от 4,0 до 1,3 ат. %. Воздействие компрессионными 
плазменными потоками обусловливает уменьшение величины микротвердости с 7,5 до 5,5 ГПа, что 
связано с растворением карбидов Fe3W3C и NbC. Изменение плотности энергии, поглощенной по-
верхностью образца, не влияет (в пределах погрешности измерения) на величину микротвердости.

Последующий после обработки КПП с Q = 18 Дж/см2 отжиг на воздухе при температуре 600 °С 
приводит к формированию на поверхности образца гематита α-Fe2O3 уже после 3 ч отжига и, вероятно, 
к  распаду  нитридов  ниобия  ε-NbN  и  β-Nb2N.  Проведенные  измерения  микротвердости  после 
очистки от окалины показали, что значение микротвердости образца после воздействия КПП с Q, 
равным 18 Дж/см2, и последующего отжига в течение 9 ч достигает ∼ 11 ГПа, это в 1,3 раза больше 
микротвердости  исходного  образца.  Увеличение  микротвердости  связывается  с  формированием 
дисперсных карбидов Fe3W3C и NbC в легированном слое. 
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