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Введение

Для создания на поверхности стальных дета-
лей упрочненных слоев используют различные 
технологии азотирования [1]. Глубина азотиро-
ванного слоя, его фазовый состав и свойства в 
значительной степени определяются скоростью 
протекания диффузионного насыщения поверх-
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Методами оптической металлографии, рентгеноструктурного анализа и дюрометрии, исследованы осо-
бенности формирования строения и фазового состава азотированных слоев стали 40Х13, полученных высо-
коинтенсивной низкоэнергетической имплантацией ионов азота, а также комбинированным воздействием 
ультразвукового выглаживания и имплантации. Показано, что при ионной имплантации азота в стали 40Х13 
формируется  поверхностный упрочненный азотированный слой. Строение и фазовый состав этого слоя за-
висят от температуры имплантации и исходного структурного состояния. В случае имплантации при 350 °С 
азотированный слой представляет диффузионную зону, содержащую азотистый мартенсит и частицы ни-
тридов. В результате имплантации с температурой 400 °С азотированный слой состоит из нитридной и диф-
фузионной зоны. При имплантации с температурой 450 и 500 °С в азотированном слое наряду с нитридами 
железа образуется нитрид хрома. В этом случае имплантированный слой имеет следующее строение. Верх-
ний слой – это нитридный слой с максимально высокими значениями микротвердости до 19 000 МПа. Затем 
идет зона внутреннего азотирования второго рода с высокими значениями микротвердости до 15 000 МПа. 
Далее находится зона внутреннего азотирования первого рода с микротвердостью, которая плавно снижается 
до 4500 МПа. Высокотемпературная имплантация приводит к выделению  в азотированном слое преиму-
щественно частиц нитрида хрома. Комбинированная обработка стали, включающая последовательное  уль-
тразвуковое выглаживание  поверхности и имплантацию, обеспечивает во всем исследованном интервале 
температур формирование азотированных слоев большей глубины. Это обусловлено интенсификацией диф-
фузионных процессов за счет предварительной модификации поверхностного слоя стали.

Ключевые слова: ультразвуковое выглаживание, высокоинтенсивная низкоэнергетическая имплантация 
ионов азота,  азотированный слой, фазовый состав, микротвердость.

ностных слоев материалов атомами внедрения. 
Поскольку диффузия является структурно-
чувствительным процессом [2], увеличение кон-
центрации дефектов кристаллического строения 
в поверхностном слое стали способствует изме-
нению кинетики процесса ее насыщения азотом 
и увеличению глубины азотированного слоя. Од-
ним из современных методов интенсификации 
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процессов азотирования является использование 
технологий ионного азотирования. В частности, 
процессы ионно-лучевого азотирования сопро-
вождаются генерированием в поверхностных 
слоях облучаемого материала большого количе-
ства радиационных дефектов кристаллической 
решетки (вакансий, междоузельных атомов), что 
обеспечивает радиационное стимулирование 
процессов диффузии [3, 4]. С другой стороны, 
известным способом ускорения процессов диф-
фузионного насыщения в материалах является 
их предварительная поверхностная пластиче-
ская деформация и, в частности, деформация в 
ультразвуковом поле [5]. При пластической де-
формации с одновременным ультразвуковым 
воздействием на металл наблюдаются харак-
терные особенности формирования дефектов 
структуры, связанные с поглощением дислока-
циями энергии ультразвуковой волны. Данное 
явление увеличивает подвижность и плотность 
дислокаций, а также инициирует процессы дина-
мической полигонизации, приводящей к образо-
ванию в поверхностных слоях дислокационных 
субструктур [5],  способных изменить характер 
развития последующей пластической деформа-
ции [6]. При этом ускорение диффузии в процес-
се насыщения модифицированных ультразвуко-
вой обработкой слоев может обеспечиваться, в 
первую очередь, появлением дополнительного 
числа «дислокационных трубок», по которым 
осуществляется перемещение атомов диффун-
дирующего элемента [7], а также  формирова-
нием малоугловых дислокационных границ, где 
перемещение атомов внедрения также значи-
тельно ускоряется [8]. Кроме того, неконсерва-
тивное движение дислокаций при пластической 
деформации с одновременным ультразвуковым 
воздействием также приводит к образованию 
избыточной концентрации вакансий и стойких 
конфигураций вакансионных групп. Подобные 
несовершенства кристаллической решетки спо-
собны сохраняться длительное время и наряду с 
дислокациями интенсифицировать диффузион-
ные процессы в металлах [9].

В связи с этим значительный интерес пред-
ставляет изучение особенностей формирования 
структуры, фазового состава и дюрометриче-
ских свойств материалов, подвергнутых комби-
нированному воздействию ультразвукового по-
верхностного пластического деформирования 

и ионно-лучевого азотирования. В особенности 
перспективно использование указанной комби-
нированной технологии для обработки высоко-
легированных хромистых сталей. 

Материал и методика исследования

Исследования проводились на цилиндриче-
ских образцах высотой 6 мм и диаметром 10 мм, 
изготовленных из стали мартенситного класса 
40Х13. Предварительная термообработка стали 
заключалась в закалке от 1050 °С в масло с по-
следующим отпуском при 600 °С в течение двух 
часов и охлаждении на воздухе. Далее одна часть 
образцов обрабатывалась методом поверхност-
ного ультразвукового выглаживания по методи-
ке [10] на установке, разработанной в Институте 
физики прочности и материаловедения СО РАН. 
Вторая часть образцов подвергалась высокоин-
тенсивной низкоэнергетической имплантации 
ионами азота (метод ионно-лучевого азотирова-
ния [3]) на установке, разработанной в Физико-
техническом институте НАН Беларуси, по мето-
дике, описанной в [11]. Третья часть образцов 
подвергалась комбинированной обработке обои-
ми методами: ультразвуковому выглаживанию и 
имплантации. Образцы имплантировались иона-
ми азота при температурах 350, 400, 450, 500 °С. 
Время облучения составляло два часа. 

Особенности формирования структуры и фа-
зового состав азотированных слоев исследовались 
с помощью оптической металлографии и дюро-
метрического анализа на приборе «Nano Hardness 
Tester». За глубину азотирования принимался 
слой, на границе которого значение твердости на 
500 единиц выше твердости исходного материала 
[12]. Рентгеноструктурный анализ (РСА) прово-
дился на дифрактометре ДРОН-2,0 в монохрома-
тизированном CoKα-излучении. Глубина проник-
новения рентгеновского излучения составляла 
около 20...25 мкм. Получаемые данные рентгено-
структурного анализа давали интегральную оцен-
ку фазового состава слоя указанной глубины. 

Результаты исследования 
и их обсуждение

В исходном состоянии после высокого отпу-
ска сталь 40Х13 имеет структуру отпущенного 
мартенсита с твердостью 4450 МПа и содержит 
основную фазу α-Fe и включения карбида Cr23C6. 
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В результате ультразвуковой обработки по дан-
ным оптической металлографии и дюрометри-
ческого анализа на поверхности стали формиру-
ется модифицированный слой глубиной  около 
10 мкм. Изменение фазового состава стали при 
этом не происходит. Вместе с тем регистриру-
ется частичное растворение карбида Cr23C6 и 
увеличение параметра кристаллической решет-
ки α-Fe за счет перехода в решетку матричной 
α-фазы атомов углерода и хрома. Кроме того, 
уширение рентгеновских дифракционных ли-
ний от α-Fe указывает на увеличение плотности 
дислокаций и фрагментацию микроструктуры. 
Это подтверждают результаты просвечиваю-
щей электронной микроскопии – в исходных 
мартенситных кристаллах формируется суб-
микрокристаллическая субзеренная структура, 
повышается плотность дислокаций [13]. Уль-
тразвуковое модифицирование структуры по-
верхностного слоя стали приводит к увеличе-
нию значений микротвердости на поверхности 
с 4450 до 5930 МПа.

В процессе имплантации стали ионами азота 
во всем исследуемом интервале температур на по-
верхности образцов формируется азотированный 
слой, глубина и микротвердость которого зависят 
от структурного состояния поверхностного слоя 
и температуры ионно-лучевой обработки. 

По результатам оптической металлографии 
после ионно-лучевой обработки при темпера-
турах 350 и 400 °С азотированный слой на по-
верхности четко не выявляется (рис. 1, а, б). 
Вместе с тем данные распределения значений 
микротвердости по глубине поверхностного 
слоя показали наличие достаточно глубокой 
упрочненной зоны (рис. 2, а, б). В частности, 
после имплантации с температурой 350 °С глу-
бина азотированного слоя составляет около 
15 мкм, а в случае комбинированного воздей-
ствия – около 30 мкм. 

С помощью РСА установлено, что в обоих 
случаях существенно изменяется фазовый со-
став поверхностного слоя стали (рис. 3, а, б). 
Кроме основной фазы α-Fe и карбида хрома 
Cr23C6 в слое  регистрируется наличие αN- азо-
тистого мартенсита, а также нитридов железа  
α″-(Fe,Сr)8N и ε-(Fe,Cr)3N. 

Подобный фазовый состав характерен для 
диффузионной зоны азотированного слоя вы-
сокохромистых мартенситных сталей, сформи-
рованного при низких температурах ионного 
азотирования [14]. При этом регистрируется 
экспоненциальный характер распределения зна-
чений микротвердости по глубине азотирован-
ного слоя, что характерно для зоны внутреннего 
азотирования первого рода [12]. 

    
                                                                                                                                                                

   
Рис. 1. Оптические изображения микроструктуры стали 40Х13 после ионной имплантации азотом (а, в, д) 
и комбинированной обработки, включающей ультразвуковое выглаживание и имплантацию (б, г, е) 

при температуре: а, б – 350 ºС; в, г – 450 ºС; д, е – 500 ºС
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После имплантации с температурой 400 °С 
значительно увеличивается микротвердость по-
верхностного слоя образцов (рис. 2, б). В част-
ности,  ионно-лучевое азотирование приводит к 
росту микротвердости стали до 1520 МПа, а в 
результате комбинированного воздействия – до 
1800 МПа. Общая глубина азотированного слоя 
в обоих случаях имеет близкие значения и со-
ставляет около 23 и 27 мкм соответственно. 
Значительное повышение микротвердости на 
поверхности образцов свидетельствует о форми-
ровании в азотированном слое нитридной зоны, 

                                                  а                                                                            б

                                                     в                                                                      г
Рис. 2. Распределение микротвердости по глубине упрочненного слоя стали 40Х13 
после ультразвукового выглаживания (график -■-); ионной имплантации (график -○-) и 
комбинированной обработки, включающей ультразвуковое выглаживание и имплантацию 
(график -□-)  при температурах: а – 350 ºС; б – 400 ºС; в – 450 ºС; г – 500 ºС (отрезками 
обозначены: I – зона внутреннего азотирования первого рода; II – зона внутреннего 

азотирования второго рода)

имеющей высокую микротвердость. Высокая 
микротвердость нитридов железа обусловлена 
значительной концентрацией в них атомов хро-
ма. Увеличение доли нитридных фаз подтверж-
дает РСА. Фазовый состав слоя включает в себя 
нитриды ε-(Fe,Cr)3N, γ′-(Fе,Сr)4N и α″-(Fe,Сr)8N 
(рис. 3, в, г), а также азотистый мартенсит, ко-
торый располагается в глубине азотированного 
слоя – в зоне внутреннего азотирования. При 
этом на рентгеновских дифрактограммах со-
храняются рефлексы от основной α-фазы. Необ-
ходимо отметить, что для азотированного слоя 
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Рис. 3. Фрагменты рентгеновских дифрактограмм от поверхностных слоев стали 40Х13 после ионной 
имплантации (а, в, д, ж) и комбинированной обработки, включающей ультразвуковое выглаживание и 

имплантацию (б, г, е, з) при температурах: а, б – 350 ºС; в, г – 400 ºС; д, е – 450 ºС; ж, з – 500 ºС 

а б

в г

д е

ж з
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стали, полученного комбинированным воздей-
ствием, характерно более высокое содержание 
ε-нитрида, а также более высокая концентрация 
азота в α-фазе. О последнем можно судить по 
относительно большей величине сдвига диф-
ракционных линий α-Fe в сторону малых углов 
дифракции (рис. 3, г).  

Из данных дюрометрии и РСА можно заклю-
чить, что при температуре имплантации 400 °С в 
первую очередь происходит активное формиро-
вание нитридной зоны азотированного слоя, со-
стоящего из нитридов ε-(Fe,Cr)3N, γ′-(Fе,Сr)4N. 
После своего формирования нитридная зона 
тормозит диффузию ионов азота в глубь мате-
риала, что замедляет рост зоны внутреннего азо-
тирования. 

В процессе имплантации при температуре 
450 °С формируется азотированный слой с по-
вышенной травимостью (рис. 1, в, г). Как видно 
на металлографических снимках, глубина зоны 
повышенной травимости больше на образцах, 
полученных комбинированным воздействием 
ультразвуковой обработки и имплантации. Та же 
зависимость наблюдается и на графиках рас-
пределения значений микротвердости, а именно 
глубина азотированного слоя имплантирован-
ного образца составляет около 25 мкм, образца 
с комбинированной обработкой – около 45 мкм 
(рис. 2, в). 

Данные РСА показывают, что в импланти-
рованном при 450 °С слое наряду с нитридами 
железа и αN-азотистым мартенситом образуется 
также нитрид хрома СrN (рис. 3, д, е). Форми-
рование данной фазы характерно для имплан-
тации при температурах, превышающих начало 
диффузионной активности атомов хрома. Пред-
варительная ультразвуковая обработка интен-
сифицирует процесс диффузии, что приводит 
к увеличению доли СrN в азотированном слое 
(рис. 3, е). 

Характер распределения значений микро-
твердости по глубине имплантированного слоя 
показывает, что на поверхности стали форми-
руется тонкий слой нитридов железа, имеющий 
высокие значения микротвердости (рис. 2, в). 
У имплантированной стали микротвердость на 
поверхности составляет 18 500 МПа, при комби-
нированном воздействии – до 19 000 МПа. Далее 
следует слой, упрочненный мелкодисперсными 
частицами СrN – зона внутреннего азотирования 

второго рода. Его глубина при обоих способах 
обработки приблизительно равна и составляет 
около 15 мкм. Однако значения микротвердости  
разные. После имплантации среднее значение 
микротвердости составляет 13 000 МПа, при 
комбинированном воздействии – 15 000 МПа.  
Большее значение микротвердости в случае ком-
бинированной обработки связано с увеличением  
объемной доли ультрадисперсных выделений 
нитрида хрома. 

За зоной внутреннего азотирования второго 
рода с постоянными высокими значениями ми-
кротвердости следует зона внутреннего азоти-
рования первого рода с плавно снижающимися 
значениями микротвердости. Причем при ком-
бинированном воздействии значения микротвер-
дости и глубина этой зоны значительно больше. 
Можно полагать, что данная зона импланти-
рованного слоя характеризуется пониженной 
концентрацией нитридных частиц вследствие 
уменьшения содержания азота по глубине слоя.

При обработке стали с нагревом до 500 °С 
происходит радикальная трансформация фазо-
вого состава имплантированного слоя. РСА по-
казывает, что дифракционные линии от α-Fe су-
жаются, что свидетельствует о глубоком распаде 
пересыщенного азотом матричного твердого 
раствора (рис. 3, ж, з).  Дифракционные линии 
ε-(Fe,Cr)3N и α″-(Fe,Сr)8N исчезают. Интенсив-
ность дифракционной линии CrN значительно 
возрастает. Выделение в имплантированном 
слое большого количества мелкодисперсных ча-
стиц нитрида хрома подтверждает и интенсив-
ное окрашивание азотированного слоя при трав-
лении (рис. 1, д, е). 

Фазовый состав азотированного слоя, по-
лученного комбинированным способом, от-
личается присутствием нитрида γ′-(Fе,Сr)4N 
(рис. 3, з). Возможно, это сказывается на зна-
чениях микротвердости. По всему сечению 
азотированного слоя, полученного комбиниро-
ванным способам, значения микротвердости 
ниже, чем в имплантированном слое (рис. 2, г). 
На поверхности стали после обработки ионами 
азота и комбинированной обработки среднее 
значение микротвердости составляет 19 300 и 
17 500 МПа соответственно. В диффузионной 
зоне первого рода – 15 500 и 13 900 МПа. При 
этом глубина азотированного слоя, получен-
ного комбинированным способом, значитель-
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но больше глубины имплантированного слоя. 
В первом случае она составляет около 70 мкм, 
во втором – около 45 мкм.  В первом случае 
шире зона внутреннего азотирования как пер-
вого, так и второго рода, что свидетельствует 
о большей диффузионной подвижности ионов 
азота в поверхностном слое стали, модифици-
рованной ультразвуковой обработкой.

Выводы

Показано, что при ионной имплантации азо-
та в стали 40Х13 формируется  поверхностный 
упрочненный азотированный слой, строение 
и фазовый состав которого задаются темпера-
турой имплантации и исходным структурным 
состоянием этого слоя. В случае имплантации 
при 350 °С азотированный слой представляет 
диффузионную зону, содержащую азотистый 
мартенсит и частицы нитридов. В результате 
имплантации с температурой 400 °С азотиро-
ванный слой состоит из нитридной и диффузи-
онной зоны. При имплантации с температурой 
450 °С и выше за счет повышения диффузион-
ной активности хрома в азотированном слое 
наряду с нитридами железа образуется нитрид 
хрома. В этом случае имплантированный слой 
имеет строение: верхний слой – это нитридный 
слой с максимально высокими значениями ми-
кротвердости (19 000...18 000 МПа), затем идет 
зона внутреннего азотирования второго рода с 
высокими значениями микротвердости (15 000... 
13 000 МПа), далее находится зона внутреннего 
азотирования первого рода с микротвердостью, 
которая плавно снижается до исходных значений 
микротвердости стали (4500 МПа). Высокотем-
пературная имплантация приводит к выделению  
в азотированном слое преимущественно частиц 
нитрида хрома.

Комбинированная обработка стали, включаю-
щая последовательное  ультразвуковое выглажи-
вание  поверхности и имплантацию, обеспечива-
ет во всем исследованном интервале температур 
ионного азотирования формирование азотиро-
ванных слоев большей глубины, что обусловле-
но интенсификацией диффузионных процессов 
за счет предварительной модификации поверх-
ностного слоя стали, обеспечивающей увеличе-
ние в нем плотности дефектов кристаллического 
строения. 
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Abstract

The structure and phase composition of the nitrided layers of steel 40X13 received by intensive low-energy ion 
implantation of nitrogen and combined effect of ultrasonic burnishing and implantation are investigated by optical 
metallography, X-ray analysis and durometer. It is shown that ion implantation of nitrogen in steel 40X13 forms ni-
tride hardened surface layer. Structure and phase composition of this layer depend on implantation temperature and 
the initial structure. After implantation at 350 °С nitrided layer is a diffusion zone containing nitrogen martensite 
and nitride particles. As a result of implantation at temperature 400 °С formed nitrided layer consists of nitride 
and diffusion zone. As a result of implantation at 450 °С and 500 °С chromium nitride is formed as well as iron 
nitride. The implanted layer has the following structure. The top layer - is the nitride layer with the highest values 
of microhardness up to 19000 MPa. Then there is a zone of internal nitriding of the second kind with high values 
of microhardness up to 15000 MPa. Next there is a zone of internal nitriding of the fi rst kind with micro-hardness 
gradually decreased to 4500 MPa. High implantation leads to the release in the nitrided layer, mainly chromium 
nitride particles. Combined treatment of the steel, including ultrasonic burnishing and implantation, provides over the 
entire temperature range formation the nitrided layers with greater depth. This is due to the intensifi cation of diffusion 
processes through the preliminary modifi cation of the surface layer of the steel.

Keywords: ultrasonic burnishing, high-intensity low-energy ion implantation of nitrogen, nitrided layer, phase 
composition, microhardness.
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