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ABSTRACT
This paper presents the results of determining the effect of preliminary polishing on the structure 
and depth of the hardened layer after ion nitriding in the glow discharge. Dry electropolishing of the 
surface of high-speed steel P6M5 with subsequent ion nitriding in the glow discharge contributes  
to the intensification of diffusion processes and, as a consequence, an increase in the thickness of 
the diffusion layer with a decrease in the nitride zone due to increased adsorption activity of the 
surface. Measurement of microhardness showed that pre-polishing allows obtaining more uniform 
profile of microhardness distribution along the depth of the surface layer due to increased diffusion 
of nitrogen into the core of the sample. The application of dry electropolishing of the surface of 
high-speed steel P6M5 before ion nitriding in the glow discharge has prospects for application in the 
tool industry as an independent method of surface hardening and as a pretreatment before deposition 
of wear-resistant coating because it allows obtaining on the treated surface of a hardened layer with 
a smoother hardness gradient.
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Введение

Плазменная химико-термическая обра-
ботка включает в себя несколько основных 
взаимосвязанных процессов, которые можно 
представить в виде отдельных стадий [1, 2]:

1) получение активных частиц – диссо-
циация и ионизация насыщающего элемента  
в результате превращений в газовой фазе;

2) доставка активизированных частиц 
к поверхности обрабатываемого металла 
(внешний массоперенос);

3) скопление атомов и ионов насыщаю-
щего элемента на поверхности металла (ад-
сорбция), электронное взаимодействие этих 
ионов с металлом (хемосорбция) и внедре-
ние их в металл (абсорбция), то есть массо-
перенос на границе металл – газовая среда;

4) перемещение внедренных атомов и 
ионов от поверхности вглубь металла (диф-
фузия) – внутренний массоперенос, который 
возможен только при условии растворимо-
сти диффундирующего элемента в металле.

Процессы, протекающие на перечислен-
ных стадиях, взаимосвязаны и комплексно 
влияют на эффективность химико-терми-

ческой обработки. Самые сложные из них, 
трудно поддающиеся исследованию, проте-
кают на поверхности металла при его взаи-
модействии с диссоциированной и ионизи-
рованной газовой фазой. Однако именно они 
определяют формирование высокого гради-
ента концентраций насыщающего элемента, 
что обеспечивает высокую интенсивность 
обработки. Скорость и механизм адсорбции 
и других видов сорбции определяются свой-
ствами газовой плазмы, в составе которой 
находятся рабочие частицы. Поэтому про-
цесс диффузионного насыщения находится  
в зависимости от свойств газовой плазмы,  
ее атомного и ионного состава и массопере-
носа активных частиц к обрабатываемой де-
тали [1, 2].

В процессе химико-термической обра-
ботки для управления структурой и механи-
ческими свойствами получаемого поверх-
ностного слоя обрабатываемых деталей под-
держиваются и контролируются следующие 
основные параметры процесса обработки:

1) состав газовой среды – концентрация 
в ней газов, содержащих насыщающие эле-

АННОТАЦИЯ
В данной работе представлены результаты определения влияния предварительного полирова-
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менты (азот, углерод и т. п.), а также водород 
и, возможно, другие газы;

2) температура обработки;
3) длительность процесса обработки;
4) рабочее давление газов в реакторе;
5) основные параметры разряда, для за-

жигания плазмы;
6) степень диссоциации и ионизации ра-

бочих газов;
7) энергия ионов и плотность ионного 

тока на поверхности детали.
Влияние перечисленных параметров  

на свойства упрочняющих слоев доволь-
но ожидаемо. Состав упрочняющих слоев 
определяется составом материала исходной 
детали и составом газовой смеси. Темпера-
тура обработки влияет на глубину и скорость 
диффузии атомов реактивного газа в деталь 
и на толщины слоя химического соедине-
ния с реактивным газом и диффузионной 
зоны при заданной длительности обработки 
и этим определяет производительность про-
цесса [2, 3].

Большинство из перечисленных выше 
факторов взаимосвязаны. Так, состав газо-
вой смеси влияет на напряжение зажигания 
разряда и, соответственно, энергию ионов, 
а изменение напряжения и плотности тока 
ограничивается допустимой температурой 
процесса обработки и давлением газовой 
среды. Технологические факторы находят-
ся между собой в сложной и не всегда до-
статочно изученной зависимости. Поэтому 
применяемые в настоящее время техноло-
гические процессы химико-термической об-
работки основаны на эмпирических данных 
и экспериментальном подборе оптималь-
ных режимов диффузионного насыщения 
[4]. Однако широко известно, что, помимо 
основных перечисленных факторов, на ме-
ханические свойства и структуру материала 
после ионного азотирования оказывает влия-
ние и качество поверхности металла. В ряде 
случаев из-за значительной шероховатости 
поверхности, наличия на ней загрязнений 

и посторонних примесей, различной интен-
сивности диффузии в зернах и по их грани-
цам и других причин происходит образова-
ние азотированного слоя, неоднородного по 
физико-механическим характеристикам и 
не обладающего необходимыми свойствами  
[5, 6].

В работе [7] авторы провели исследова-
ние влияния шероховатости поверхности 
образцов из нержавеющей стали AISI-304, 
полученных различными методами механи-
ческой обработки, на свойства формируе-
мых слоев после плазменного азотирования  
(рис. 1).

В результате исследования авторы за-
ключили, что шероховатость поверхности 
образцов до плазменного азотирования зна-
чительно влияет на свойства азотированного 
слоя. Зеркально полированные образцы по-
казали самое большое увеличение твердо-
сти и глубины азотированного слоя (рис. 1) 
в результате плазменного азотирования по 
сравнению с более грубо подготовленными 
образцами. Они же показали наибольшее 
увеличение шероховатости, но, тем не менее, 
ее конечная величина меньше, чем у грубо 
подготовленных образцов [4, 7].

Поэтому, в современной промышлен-
ности используются традиционные методы 
полировки, такие как химическая, механохи-
мическая и электрохимическая полировка и 
др., для достижения желаемых требований 
с точки зрения поверхностной шероховато-
сти для повышения механических и эксплу-
атационных свойств деталей после ионного 
азотирования. Однако в зависимости от при-
меняемых сред возможна коррозия и охруп-
чивание [8–12]. Чтобы избежать коррозии, 
возникающей из-за различных сред, исполь-
зуемых во время традиционных методов по-
лировки, в этом исследовании использовал-
ся метод сухого электрополирования (СЭП), 
который заключается в переносе ионов ме-
талла посредством свободных твердых тел  
(рис. 2).
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Рис. 1. Глубина плазменного азотирования образцов после различных методов механической обработки  
и в различных газовых смесях [7]

Fig. 1. Depth of plasma nitriding of samples after various methods of mechanical treatment  
and in various gas mixtures [7]

Рис. 2. Схема сухого электрополирования

Fig. 2. Dry electropolishing scheme

При СЭП электролитом служит не жид-
кость, а сухая смесь из сополимеров с ма-
кропористой структурой, которая позволяет 
удерживать их внутри нужных сред, улучшая 
электропроводность между ними. Обработ-
ка СЭП обеспечивает послойное удаление 
материала благодаря тому, что сферические 

частицы электролита взаимодействуют толь-
ко с пиками шероховатости, достигая выбо-
рочного сглаживания поверхности. В этом 
смысле данная технология позволяет до-
стичь желаемой шероховатости за счет уда-
ления минимального количества материала  
[8, 13, 14].

µm
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1. Методика исследований
Было проведено исследование влияния 

различных финишных обработок поверхно-
сти материалов перед проведением ионного 
азотирования на свойства получаемых слоев. 
Исследование проводились на образцах из 
инструментальной стали Р6М5 в виде полу-

круга диаметром 30 мм и толщиной 3 мм. 
Поверхности образцов были обработаны 
двумя способами: шлифовка (Ra = 0,091 μm) 
и зеркальная полировка методом СЭП – су-
хое электрополирование (Ra = 0,041 μm) на 
установке DLyte100i. Профилограммы об-
разцов представлены на рис. 3 и 4.

Рис. 3. Профиль сечения поверхности образца Р6М5 после шлифовки

Fig. 3. Surface cross-section profile of the R6M5 sample after grinding

Рис. 4. Профиль сечения поверхности образца стали Р6М5 после сухого электрополирования

Fig. 4. Surface cross-section profile of R6M5 steel sample after dry electropolishing

Для процесса ионного азотирования ис-
пользовалась модернизированная установка 
ЭЛУ-5М, переоборудованная для проведения 
плазменных процессов в тлеющем разряде. 
Рабочую область вакуумной камеры уста-
новки и образцы перед началом проведения 
ионного азотирования подвергали очистке 
ионным распылением в среде инертного газа 
аргона при давлении p = 10…40 Па в течение 
15 минут для удаления поверхностных за-

грязнений, таких как адсорбированные пары 
воды, растворителей и т.п.

После завершения ионной очист-
ки в камеру подавалась смесь газов  
Ar:N2:H2 = 50:35:15. Ионное азотирование 
проводили при рабочем давлении смеси 
300 Па и температуре 500 °C в течение 6 ч. 
По окончании процесса обработки образцы 
охлаждались в камере установки в рабочей 
смеси газов в течение 2 часов для избегания 
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формирования окислов на поверхности об-
разцов.

При проведении исследований свойств 
полученных слоев образцов до и после экс-
периментов использовались стандартные ме-
тодики исследований: метод Виккерса – для 
определения микротвердости поверхности 
образцов и их слоев; оптическая металло-
графия – для анализа структуры полученных 
слоев на образцах; растровая электронная 
микроскопия – для анализа распределения 
элементного состава по глубине слоев образ-
цов; профилометрия – для измерения профи-
ля сечения поверхности и оценки ее шерохо-
ватости.

Точность распределения микротвердо-
сти до 1…5 мкм достигалась измерением 
микротвердости на косых шлифах образцов 
с углом наклона ~6°. Достоверность резуль-
татов достигалась измерением микротвер-
дости по трем областям каждого образца 
до значений основы. Глубина упрочненного 
слоя определялась по кривым распределения 
микротвердости до значений основы. Анализ 
структуры образцов осуществлялся на косых 

шлифах, которые были отшлифованы абра-
зивными кругами с постепенным снижением 
зернистости в плоскости перпендикулярной 
оси круглых форм и отполированы алмазной 
суспензией. Для детального анализа струк-
туры на полученных шлифах образцов соз-
давался оптический контраст химическим 
травлением в 4%-ном растворе азотной кис-
лоты в этаноле в течение 10 мин. Для ана-
лиза элементного состава слоев применялся 
рентгеноспектральный микроанализ, по ко-
торому детектировалось характеристическое 
рентгеновское излучение вещества, возника-
ющее при облучении поверхности образцов 
электронами.

2. Результаты и их обсуждение

Результаты измерения микротвердости 
были сведены в графическом представлении 
(рис. 5) по средним арифметическим значе-
ниям с трех областей. Результаты оптической 
металлографии и растровой электронной 
микроскопии представлены в виде снимков 
и сопутствующих графиков (рис. 6–8).

Рис. 5. График распределения микротвердости по глубине от поверхности образцов из стали Р6М5,  
после ИПА в течение 6 ч при 450 °C

Fig. 5. Graph of microhardness distribution by depth from the surface of R6M5 steel samples  
after IPN for 6 hours at 450 °C

200 µm

150 µm

Глубина, µm
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а б

в г

Рис. 6. Снимки микроструктуры образцов после ИПА (а, в) и после ИПА с предварительным СЭП (б, г)

Fig. 6. Microstructure images of samples after IPN (а, в) and after IPN with preliminary DEP (б, г)

Из полученных данных измерения ми-
кротвердости видно, что использование 
сухого электрополирования перед ионным 
азотированием позволяет повысить толщину 
упрочненного слоя на 30%. Помимо этого, 
СЭП способствует увеличению приповерх-
ностной зоны с высоким значением микро-
твердости (выше 1300 HV0,1) в 2 раза. Полу-
ченный результат свидетельствует о том, что 
качество обрабатываемой поверхности игра-
ет немалую роль в диффузионных процессах 
при плазменных процессах обработки.

На рис. 6 представлены оптические сним-
ки микроструктуры образцов в исходном со-
стоянии и после СЭП с последующим ион-
ным азотированием.

Из анализа микроструктуры видно, что 
финишная обработка, проводимая перед ион-
ным азотированием, практически не оказала 
влияние на азотированный слой – значения 
толщин азотированного слоя на обоих об-
разцах идентичны. Однако на образце, про-
шедшем предварительную обработку СЭП, 
толщина нитридного слоя составляет около 
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6 мкм, а на образце, прошедшем механиче-
скую шлифовку, толщина составляет около 
14 мкм (рис. 6, в, г). При этом, на образце, 
прошедшем СЭП, наблюдается более сплош-
ной нитридный слой и равномерная диффу-
зионная зона.

Интерпретация полученных данных 
дает основания для вывода, что в результате 
уменьшения шероховатости увеличивается 
поверхностная энергия стали Р6М5. Данный 
вывод согласуется с результатами исследова-
ния изменения поверхностной энергии для 
стали и меди [15]. В приведенной работе ав-
торы установили, что с ростом шероховато-
сти дисперсная составляющая поверхност-
ной энергии меди и стали практически не 
изменяется, а изменяется только полярная 
составляющая. В свою очередь, увеличение 
поверхностной энергии способствует повы-
шению адсорбции и градиента концентрации 
азота от приповерхностной зоны вглубь ма-
териала, что приводит к образованию равно-
мерной диффузионной зоны толщиной около 
132 мкм на образце, прошедшем СЭП. Так-
же анализ результатов показал, что, кроме 

поверхностной энергии, на концентрацию 
азота в приповерхностной зоне значительное 
влияние оказывает микрорельеф поверхно-
сти. Таким образом, образование нитридной 
зоны большей толщины на образце, про-
шедшем предварительную механическую 
шлифовку, объясняется более высокой кон-
центрацией азота в приповерхностном слое, 
поскольку имеющаяся грубая конфигурация 
микрорельефа в виде выступов и впадин 
увеличивает общую площадь поверхности 
адсорбции. 

На рис. 7 представлены растровые изо-
бражения поверхностного слоя образцов в 
исходном состоянии и после СЭП с после-
дующим ионным азотированием. На рис. 8 
приведены результаты химического элемент-
ного анализа слоя.

Из полученных данных растровой элек-
тронной микроскопии видно, что толщины 
темных областей на РЭМ-снимках обоих об-
разцов коррелируют со значениями толщин 
азотированного слоя, полученных после оп-
тической металлографии и с результатами 
измерения микротвердости по глубине.

а б

Рис. 7. РЭМ изображения образцов после ИПА (а) и после ИПА с предварительным СЭП (б)

Fig. 7. SEM images of samples after IPN (а) and after IPN with preliminary DEP (б)
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Рис. 8. Профиль распределения азота по глубине для образцов после ИПА  
и после ИПА с предварительным СЭП

Fig. 8. Nitrogen distribution profile by depth for samples after IPN 
and after IPN with preliminary DEP

Глубина, µm

Комплексный анализ всех полученных 
результатов исследований показал, что азо-
тированный слой на обоих образцах состоит 
из двух зон: I – слой нитридов, II – диффу-
зионный слой. В исходном состоянии более 
высокая твердость приповерхностной зоны 
толщиной около 15–18 мкм обусловлена об-
разованием нитридов, о чем свидетельствует 
наличие в данной зоне достаточной для этого 
концентрации азота 32–34 ат.% N2. Высокая 
концентрация азота объясняется наличи-
ем грубого микрорельефа в виде выступов 
и впадин, которые способствуют образова-
нию центров кристаллизации нитридных со-
единений в виде сплошного слоя. При этом 
скорость образования нитридов больше, чем 
диффузия азота вглубь материала. Таким 
образом, на образце, прошедшем предвари-
тельное механическое шлифование, форми-

руется нитридный слой, предположительно 
состоящий из смеси нитридов Fe4N и азоти-
стого твердого раствора α-Fe[N]. Объемное 
содержание нитридов является преобладаю-
щим, что обуславливает более высокую твер-
дость поверхности около 1400 HV [16].

На образце, прошедшем СЭП, также на-
блюдается образование двух зон: I – слой 
нитридов, II – диффузионный слой. Одна-
ко меньшая толщина нитридной зоны об-
условлена меньшей концентрацией азота  
28–29 ат.% N2, которая объясняется отсут-
ствием грубого микрорельефа. В этом случае 
образование нитридов происходит в мень-
шей степени, что приводит к формированию 
более тонкого пластичного нитридного слоя 
толщиной около 5–6 мкм с твердостью около 
1300 HV. При этом происходит эффективная 
диффузия вглубь материала, что приводит  
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к образованию более протяженной диффу-
зионной зоны с относительно равномерной 
концентрацией азота.

Полученные данные позволяют спрогно-
зировать некоторые механические свойства 
азотированного слоя образцов. Упрочненный 
слой на образце, прошедшем механическое 
шлифование, имеет более низкую пластич-
ность, поскольку профиль распределения 
твердости имеет характер крутой нисходя-
щей кривой. Однако у упрочненного слоя 
на образце, прошедшем СЭП, пластичность 
относительно высокая, поскольку профиль 
распределения твердости имеет характер 
плавной нисходящей кривой.

Выводы

1. Сухое электрополирование поверхно-
сти стали Р6М5 при последующем ионном 
азотировании в тлеющем разряде способ-
ствует интенсификации диффузионных про-
цессов с последующем увеличением толщи-
ны диффузионного слоя при уменьшении 
нитридной зоны за счет повышения адсорб-
ционной активности поверхности.

2. Сухое электрополирование поверх-
ности стали Р6М5 позволяет получить бо-
лее равномерный профиль распределения 
микротвердости по глубине поверхностно-
го слоя за счет повышения диффузии азота  
в сердцевину образца.

3. Применение сухого электрополирова-
ния поверхности стали Р6М5 перед ионным 
азотированием в тлеющем разряде имеет 
перспективу для применения в инструмен-
тальной промышленности, поскольку позво-
ляет получать на обработанной поверхности 
упрочненный слой с более плавным градиен-
том твердости.
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