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Целью работы являлось обнаружение и анализ закономерностей эволюции 
структуры и трибологических свойств образцов технически чистого алюминия, под-
вергнутых комбинированной электронно-ионно-плазменной обработке. Комбини-
рованная обработка поверхности технически чистого алюминия заключалась в 
азотировании (550 °С, (1–7) часов) в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с 
полым катодом при низком давлении (1 Па), последующем напылении покрытия нитрида 
циркония толщиной 0,5 мкм и облучении системы «покрытие / подложка» интенсивным 
импульсным электронным пучком. Напыление твердого покрытия осуществляли на 
вакуумной ионно-плазменной установке, оснащенной электродуговыми испарителями 
(источники металлической плазмы на основе дугового разряда с катодным пятном) 
и плазменными источниками на основе несамостоятельного дугового разряда с 
накаленными катодами. В качестве материала испаряемого катода использовали 
технически чистый цирконий. Облучение системы «покрытие / подложка» осуществляли 
на установке, оснащенной электронным источником на основе импульсного дугового 
разряда низкого давления с сеточной стабилизацией границы катодной плазмы 
и открытой границей анодной плазмы. Облучение системы «покрытие / подложка» 
осуществляли при параметрах пучка электронов (10  Дж/см2; 150  мкс; 10  имп.; 0,3  с–1), 
позволяющих проводить плавление тонкого поверхностного слоя алюминия. Выявлен 
режим комбинированной обработки, приводящий к многократному повышению 
износостойкости и снижению коэффициента трения технически чистого алюминия. 
Показано, что основной причиной повышения трибологических свойств материала 
является формирование многослойной многофазной нанокристаллической структуры, 
представленной оксинитридным покрытием на основе циркония, сформированном на 
слое нитрида алюминия, образованном в результате предварительного азотирования 
и модифицированном в результате облучения интенсивным импульсным электронным 
пучком. 

ключевые слова: азотирование, электронно-ионно-плазменная обработка, алюминий 
марки А7, износостойкость, структура
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The purpose of work was detection and the analysis of regularities of evolution of 
structure and tribological properties of the samples of commercial-grade aluminum subjected 
to the combined electron-ion-plasma treatment. The combined surfacing of commercial-
grade aluminum consisted in nitriding (550 °C, (1–7) hours) in plasma of a non-self-sustained 
glow discharge with the hollow cathode at low pressure (1 Pa), the subsequent deposition of 
a coating of zirconium nitride 0.5 microns thick and irradiation of the «coating / substrate» 
system an intensive pulsed electron beam. Deposition of a nitride coating was carried out on 
the vacuum ion-plasma installation equipped with arc evaporators (sources of metal plasma 
on the basis of an arc discharge with a cathode spot) and plasma sources on the basis of 
a non-self-sustained arc discharge with thermionic cathodes. As material of the evaporated 
cathode, the commercial-grade zirconium was used. Irradiation of the «coating / substrate» 
system was carried out on the installation equipped with an electron source on the basis of an 
pulsed arc discharge of low pressure with grid stabilization of border of cathode plasma and 
open border of anode plasma. Irradiation of the «coating / substrate» system was carried out 
at electron beam parameters (10 J/cm2; 150 µs; 10 pls.; 0.3 s-1), allowing to carry out melting of 
the thin surface layer of aluminum. The mode of the combined treatment leading to multiple 
increase in wear resistance and decrease in a friction coefficient of commercial-grade 
aluminum is revealed. It is shown that formation of the multilayer multiphase nanocrystalline 
structure presented by a nitride coating on the basis of zirconium, created on the aluminum 
nitride layer formed as a result of preliminary nitriding and modified in result of irradiation by 
an intensive pulsed electron beam is the main reason for increase in tribological properties 
of material.

Keywords: nitriding, electron-ion-plasma treatment, A7 grade aluminum, wear resistance, 
structure
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1. введение
Алюминий и сплавы на его основе широко используются в промышленности 

благодаря достаточно большой удельной прочности, удовлетворительной коррозион-
ной стойкости и хорошей обрабатываемости механическими методами. К недостаткам 
алюминия следует отнести малую твердостью и невысокую износостойкостью [1–3]. 
Для улучшения трибологических характеристик материала часто напыляют твердые 
износостойкие покрытия [4–7]. Напыление твердого покрытия на сравнительно мяг-
кую подложку часто приводит к преждевременному разрушению либо отслаиванию 
покрытия в процессе механических и тепловых нагрузок. Решением данной проблемы 
является предварительная упрочняющая обработка поверхности изделия или детали 
концентрированными потоками энергии, насыщение поверхности атомами металлов 
и газов и т.д. [8–15].

Целью настоящей работы являлось обнаружение и анализ закономерностей 
эволюции структуры и трибологических свойств образцов технически чистого алюми-
ния, подвергнутых комбинированной электронно-ионно-плазменной обработке.
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2. материал и методики исследования

В качестве материала исследования был использован технически чистый алю-
миний марки А7 (Al  – 99,7 %; Fe  – до 0,16 %; Si  – до 0,16 %; Ti  – до 0,02 %; Cu  – до 
0,01 %; Zn – до 0,01 %). Напыление нитридного покрытия состава ZrN (толщина покры-
тия 0,5 мкм) осуществляли на вакуумной ионно-плазменной установке «КВИНТА» [16]. 
Установка оснащена пятью плазмогенераторами – тремя электродуговыми испари-
телями (источники металлической плазмы на основе дугового разряда с катодным 
пятном) и двумя плазменными источниками на основе несамостоятельного дугового 
разряда с накаленными катодами. В качестве материала испаряемого катода исполь-
зовался технически чистый цирконий. Облучение системы «покрытие (ZrN) / (А7) под-
ложка» осуществляли на установке «СОЛО» [17]. Установка оснащена электронным 
источником на основе импульсного дугового разряда низкого давления с сеточной 
стабилизацией границы катодной плазмы и открытой границей анодной плазмы. Это 
позволяет генерировать электронный пучок с током до 300 А, энергией электронов 
до 25 кэВ, длительностью импульса 20–200 мкс, плотностью энергии в импульсе до 
80 Дж/см2, частотой следования импульсов до 15 с−1. По результатам моделирования 
поля температур выбрали следующий режим облучения системы «покрытие (ZrN) / (A7) 
подложка»: плотность энергии пучка электронов ES = 10 Дж/см2; длительность импуль-
са воздействия t = 150 мкс; количество импульсов N = 10 имп.; частота следования им-
пульсов f = 0,3 с–1 [17]. Облучение в данном режиме позволяет плавить тонкий поверх-
ностный слой алюминия. Перед напылением покрытия образцы алюминия подвергали 
азотированию в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с полым катодом при 
низком ≈1 Па давлении на экспериментальной установке, схема и подробное описание 
которой приведено в [18]. Материалом полого катода являлась нержавеющая сталь 
12Х18Н10Т. Параметры азотирования были выбраны по результатам предварительно 
выполненных исследований [15]. А именно, температура азотирования – 550 °С, время 
азотирования – 1–7 часов, рабочее давление азота – 1 Па; напряжение горения тле-
ющего разряда – 200 В; ток тлеющего разряда – 50 А; напряжение электрического 
смещения образцов – –200 В; коэффициент заполнения импульса – 100 %.

Структуру образцов исследовали методами сканирующей электронной микро-
скопии и энергодисперсионного анализа рентгеновских лучей (растровый электрон-
ный микроскоп Philips SEM-515 с микроанализатором EDAX ECON IV); фазовый и эле-
ментный состав, морфологию фаз изучали методами просвечивающей электронной 
дифракционной микроскопии (прибор JEM-2100F, JEOL). Трибологические испытания 
проводили на трибометре Pin on Disc and Oscillating TRIBOtester (TRIBOtechnic, Фран-
ция) при следующих параметрах: шарик из стали ШХ15 диаметром 6 мм, радиус тре-
ка – 2 мм, нагрузка на индентор – 1 Н, дистанция – (5–80) м. Микротвердость образцов 
определяли на микротвердомере ПМТ-3, нагрузка на индентор 0,1 Н.

3. результаты и их обсуждение

3.1. Структура и свойства технически чистого алюминия, подвергнутого азо-
тированию в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с полым катодом при 
низком давлении

Методами сканирующей электронной микроскопии установлено, что азотирова-
ние алюминия в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с полым катодом при 
низком (≈1 Па) давлении сопровождается формированием на поверхности образцов 
структуры островкового типа, размер кристаллитов которой 200–250 нм (рис. 1).
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Рис. 1. Электронно-микроскопическое изображение поверхности 

образцов технически чистого алюминия марки А7 после азотирования 
в течение 7 ч. Сканирующая электронная микроскопия

Морфологию и фазовый состав поверхностного слоя образцов, подвергнутых 
азотированию, исследовали методами просвечивающей электронной дифракционной 
микроскопии. На рис. 2 приведено электронно-микроскопическое изображение струк-
туры островков. 

Рис. 2. Электронно-микроскопическое изображение структуры островков, формирующихся 
на поверхности образца алюминия при азотировании (550 °С, 5 ч): 

а – светлое поле; б – темное поле, полученное в рефлексе [100] AlN; в – микроэлектро-
нограмма к (б); на (в) стрелкой указан рефлекс, в котором получено темное поле 

Установлено, что островки имеют нанокристаллическую структуру с размером 
кристаллитов 5–15 нм (рис. 2, б). Микроэлектронограммы, полученные с островков, яв-
ляются кольцевыми, что также указывает на нанокристаллическое строение матери-
ала. Индицирование микроэлектронограммы (рис. 2, в) показало, что дифракционные 
кольца сформированы рефлексами нитрида алюминия с гексагональной кристалли-
ческой решеткой (a = 0,3113 нм, c = 0,4981 нм). 

Структура поверхностного слоя образца алюминия, прилегающего к островко-
вой структуре, представлена на рис. 3.

Поверхностный слой имеет столбчатую структуру (рис. 3, а). Поперечные раз-
меры столбиков изменяются в пределах от 70  нм до 130  нм. Столбики являются 
нанокристаллическими образованиями, размер кристаллитов (5–10) нм (рис. 3, б, г). 
Анализ микроэлектронограммы (рис.  3,  в) показывает, что данный слой сформи-
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рован преимущественно нитридом алюминия с гексагональной кристаллической 
решеткой (a = 0,3113 нм, c = 0,4981  нм). Подповерхностный слой сформирован по-
ликристаллическим алюминием, в объеме зерен которого присутствуют частицы 
нитрида алюминия с гранецентрированной кубической кристаллической решеткой 
(пространственная группа Fm3m; a = 0,412 нм). Размеры частиц нитрида алюминия 
2–5 нм (рис. 3, д). Толщина подповерхностного слоя алюминия, упрочненного ча-
стицами нитрида алюминия, достигает 10–15 мкм. Нижележащий слой (слой терми-
ческого влияния) имеет высокоразвитую дислокационную субструктуру, представ-
ленную малоугловыми границами, делящими объем зерен на полосы. В объеме 
полос наблюдается структура дислокационного хаоса. Частицы нитридной фазы 
в данном слое не выявляются.

Рис. 3. Электронно-микроскопическое изображение структуры поверхностного 
слоя образца алюминия после азотирования (550 °С, 5 ч): а, б – светлые поля; 
в – микроэлектронограмма к (а); г, д – темные поля, полученные в рефлексах 

[100] AlN (г) и [200] AlN + [200] Al (д); на (в) обозначено 1 – [100] AlN; 2 – [200] 
AlN + [200] Al. Просвечивающая электронная дифракционная микроскопия.
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Путем измерения микротвердости выявлено формирование поверхностного 
слоя, твердость которого изменяется немонотонным образом, достигая максимально-
го значения при азотировании в течение 3 ч, равного 2040 МПа, что в ≈7,7 раза пре-
вышает микротвердость исходного алюминия. Параметр износа (величина, обратная 
износостойкости) после данной обработки в ≈4,7 раза меньше параметра износа ис-
ходного алюминия. Коэффициент трения модифицированного слоя в ≈1,2 раза мень-
ше коэффициента трения исходного алюминия.

Таким образом, азотирование образцов технически чистого алюминия марки А7 
в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с полым катодом при низком дав-
лении ≈1 Па привело к формированию многофазной многослойной нанокристалличе-
ской структуры, поверхностный слой которой образован наноразмерными частицами 
нитрида алюминия с гексагональной кристаллической решеткой. В приповерхност-
ном слое в объеме зерен алюминия располагаются наноразмерные частицы нитрида 
алюминия с гранецентрированной кубической кристаллической решеткой. Показано, 
что после азотирования микротвердость алюминия в ≈7,7 раза превышает микротвер-
дость исходных образцов; параметр износа (величина, обратная износостойкости) 
в ≈4,7 раза, а коэффициент трения в ≈1,2 раза меньше соответствующих характеристик 
исходного алюминия марки А7.

3.2. Структура и свойства технически чистого алюминия, подвергнутого ком-
бинированной обработке

На установке «КВИНТА» на модифицированной в результате предварительного 
азотирования поверхности образцов технически чистого алюминия марки А7 сфор-
мировали твердое нитридное покрытие на основе циркония толщиной 0,5 мкм. Ме-
тодами просвечивающей электронной дифракционной микроскопии установлено, что 
покрытие имеет столбчатое строение, размер кристаллитов, формирующих столбики, 
изменяется в пределах от 4 нм до 18 нм. Методами микрорентгеноспектрального ана-
лиза показано, что в покрытии присутствуют атомы циркония, кислорода и азота, т.е. 
следует говорить о формировании на поверхности алюминия оксинитридного покры-
тия на основе циркония. С целью увеличения адгезионной прочности системы «по-
крытие (ZrON) / (A7) подложка» проведено вплавление покрытия в подложку путем об-
лучения интенсивным импульсным электронным пучком. Выполнены трибологические 
испытания и установлено, что параметр износа достигает минимальных значений при 
времени азотирования подложки, равном 7 ч, и меньше параметра износа исходного 
алюминия более чем в 90 раз; коэффициент трения меньше коэффициента трения ис-
ходного алюминия в ≈3,5 раза. Вплавление покрытия в поверхность образцов алюми-
ния, не подвергавшихся азотированию, приводит к снижению коэффициента износа 
в ≈1,4 раза, а коэффициента трения в ≈2,7 раза относительно исходного состояния.

Выбрав в качестве объекта дальнейших исследований образец, показавший 
наилучшую износостойкость, провели анализ его дефектной субструктуры, элемент-
ного и фазового состава методами просвечивающей электронной микроскопии. Уста-
новлено, что азотирование алюминия, напыление покрытия и последующее облуче-
ние системы «покрытие / подложка» электронным пучком сопровождается формиро-
ванием многослойной структуры (рис. 4). Выделяются покрытие на основе циркония, 
переходный слой нитрида алюминия, сформировавшийся на стадии азотирования 
и дополнительного облучения электронным пучком при комбинированной обработке, 
и слой термического влияния, переходящий в объем образца. Покрытие имеет столб-
чатое строение (рис. 4, б). Размеры кристаллитов, формирующих столбики, практиче-
ски не отличаются от размеров кристаллитов, формирующих покрытие до облучения 
электронным пучком. Переходный слой (рис. 4, в) также имеет столбчатое нанострук-
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турное строение. Прилегающий к нитридному слою объем алюминия имеет субзерен-
ную структуру. В объеме субзерен наблюдается дислокационная субструктура в виде 
хаотически распределенных дислокаций или дислокаций, формирующих нерегуляр-
ные сетки.

Рис. 4. Электронно-микроскопическое изображение структуры поверхностного 
слоя образца алюминия, подвергнутого комбинированной обработке 

Таким образом, выполненные исследования фазового состава и дефектной суб-
структуры модифицированных образцов позволяют высказать предположение, что 
основной причиной повышения трибологических свойств технически чистого алюми-
ния марки А7 является формирование многослойной многофазной нанокристалличе-
ской структуры, представленной твердым оксинитридным покрытием на основе цир-
кония, сформированном на слое нитрида алюминия, образованном в результате пред-
варительного азотирования и модифицированного, на заключительном этапе комби-
нированной обработки, облучением интенсивным импульсным электронным пучком. 

заключение

Установлено, что азотирование образцов технически чистого алюминия марки 
А7 в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с полым катодом при низком дав-
лении (≈1 Па) приводит к формированию многофазной многослойной нанокристалли-
ческой структуры. Показано, что поверхностный слой азотированных образцов имеет 
столбчатую (островковую) структуру и образован наноразмерными частицами нитри-
да алюминия с гексагональной кристаллической решеткой. В приповерхностном слое 
в объеме зерен алюминия выявлено формирование наноразмерных частиц нитрида 
алюминия с гранецентрированной кубической кристаллической решеткой. Показано, 
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что после азотирования микротвердость алюминия в ≈7,7 раза превышает микротвер-
дость исходных образцов; параметр износа (величина, обратная износостойкости) 
в ≈4,7 раза, а коэффициент трения в ≈1,2 раза меньше соответствующих характеристик 
исходного алюминия марки А7. Выявлен режим комбинированной обработки, сочетаю-
щий азотирование в плазме несамостоятельного тлеющего разряда с полым катодом 
при низком давлении, нанесение износостойкого покрытия на основе циркония и об-
лучение системы «покрытие/подложка» интенсивным импульсным электронным пуч-
ком, позволяющий многократно (более чем в 90 раз) повысить износостойкость и сни-
зить (в 3,5 раза) коэффициент трения технически чистого алюминия марки А7. Выска-
зано предположение, что основной причиной повышения трибологических свойств 
технически чистого алюминия является формирование многослойной многофазной 
нанокристаллической структуры, представленной твердым оксинитридным покрытием 
на основе циркония, сформированном на слое нитрида алюминия, образованном в ре-
зультате предварительного азотирования и модифицированного на заключительном 
этапе комбинированной обработки облучением интенсивным импульсным электрон-
ным пучком. Перспективным направлением дальнейшего развития данного подхода 
является использование разрабатываемого метода для модифицирования структуры 
и трибологических свойств промышленных сплавов на основе алюминия.

Работа выполнена при финансовой поддержке гранта Российского научного 
фонда (проект № 14-29-00091).
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