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Актуалност на темата на дисертацията 

През последните десетилетия към материалите, използвани в индустрията, се 

предявяват все по-високи изисквания по отношение на техните експлоатационни 

свойства [1]. Това налага разработване на техники за получаване на нови материали с 

подобрени повърхностни физико-механични характеристики. За тези цели в практиката 

се прилагат различни методи за повърхностна модификация на метали и сплави. 

Забележима група сред тях са физичните методи за отлагане от газова фаза, такива като 

магнетронно разпрашване, електронно-лъчево, електро-дъгово изпарение и други. Тези 

методи се използват за отлагане на филми, които подобряват повърхностните свойства 

на материалите. Така например, ниридните покрития като TiN, CrN, AlN, VN, TiN/CrN, 

AlN/CrN, TiN/VN значително подобряват механичните и трибологични свойства на 

стоманите и сплавите [2, 3, 4, 5].  

 Друго важно направление в областта на технологиите за получаване на 

материали с подобрени физико-механични свойства е повърхностна обработка с 

концентрирани енергетични потоци, такива като електронни, фотонни и йонни снопове 

(КЕП) [6, 7, 8, 9]. В условията на повърхностна електронно-лъчева обработка на метали 

и сплави се променя химичния състав и микроструктурата им, което води до 

значително подобрение на експлоатационните им свойства [10, 11, 12].  

 Комбинирането на два или повече метода за модифициране на повърхностите на 

метали и сплави представлява интерес за редица изследователи. Съчетаването 

например на електронно-лъчева обработка (ЕЛО) и плазмено нитриране (ПН) води до 

образуване на градиентни структури с подобрени физико-механични свойства. 

Прилагането на ЕЛО върху детайли с отложени нитридни покрития довежда до 

уякчаване на повърхността им [13].  

 В настоящия дисертационен труд се изследват топлинните процеси протичащи 

при повърхностна ЕЛО на метали и сплави, както и промяната в микроструктурата и 

механични свойства на модифицираните повърхности. Също така е изследвана 

възможността за получаване на градиентни покрития върху метални подложки чрез 

комбиниран метод, който включва ЕЛО, ПН и отложени чрез постояннотоково 

магнетронно разпрашване нитридни покрития (еднослойни CrN, TiN и двуслойно 

TiN/CrN).  
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Цел и задачи на дисертационния труд 

Целта на дисертацията е изследване възможността за получаване на 

повърхностно модифицирани структури, с подобрени експлоатационни свойства, чрез 

комбиниране на електронно-лъчева обработка (ЕЛО) и плазмено нитриране (ПН). 

Разработване на топлинен модел, описващ топлинните процеси при ЕЛО със сканиращ 

електронен сноп. Получаване на градиентни нитридни покрития, както и изследване на 

тяхната структура и свойства в зависимост от технологичните условия.  

 За реализиране на целта са поставени следните задачи: 

1. Експериментално получаване на повърхностно модифицирани слоеве върху 

инструментални стомани чрез комбиниране на електронно-лъчева обработка и 

плазмено нитриране и последваща електронно-лъчева обработка. 

Характеризиране на получените слоеве чрез методите на рентгеноструктурния 

анализ, сканираща електронна микроскопия и определяне на механични 

характеристики (микротвърдост и износоустойчивост). 

2. Повърхностно модифициране на образци от титанови сплави (Ti5Al4V) чрез 

електронно-лъчева обработка, както и изследване на микроструктурата, 

грапавостта и твърдостта им. 

3. Разработване на топлинен модел описващ топлинните процеси по време на 

повърхностна електронно-лъчева обработка на метали и сплави със сканиращ 

електронен сноп.  

4. Отлагане на нитридни покрития (TiN, CrN, ZrN и TiN/CrN) чрез метода 

постояннотоково магнетронно разпрашване върху инструментални и хром 

никелови стомани. 

Структура и обем на дисертацията 

Настоящият дисертационен труд е оформен в 4 глави. 

В глава 1 са разгледани основните физични и топлинни процеси при 

повърхностна електронно-лъчева обработка (ЕЛО) на метали и сплави. Също така е 

направен преглед на методите за нанасяне на повърхнинни слоеве от газова фаза. 

Направен е преглед на научната литература, свързан с ЕЛО на метали и сплави, както и 

с получаване на градиентно структурирани нитридни покрития. 
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В глава 2 са описани експерименталните методики, използвани за получаване на 

повърхностно модифицирани слоеве. Описани са методите за характеризиране на 

структурата и техниките за изпитване на механичните свойства на слоевете.   

В глава 3 са изследвани топлинните процеси при ЕЛО.  Представени са 

резултати от изследване на модифицирани слоеве, върху инструментални стомани, 

получени чрез ЕЛО и ПН. Също така са представени и резултатите от изследване на 

повърхностно модифицирани титанови сплави.  

Глава 4 съдържа резултати от експерименталните изследвания на получаването 

на градиенти покрития върху инструментални и хром-никелови стомани отложени чрез 

метода постояннотоково магнетронно разпрашване.  

Накрая са представени основните приноси в дисертационния труд. 

Глава 1. Повърхностна модификация на метали и сплави, получаване 

на градиентно структурирани нитридни покрития 

В тази глава са представени основните физични процеси, протичащи при 

повърхностна електронно-лъчева обработка на метали и сплави. Разгледани са 

топлинните процеси при процеса на обработка с електронен сноп, както и методите за 

оценка на разпределението на температурното поле (аналитични и числени). 

Познаването и изучаването на процесите на нагряване и охлаждане на образците по 

време на повърхностна електронно-лъчева обработка е от важно теоретично и 

приложно значение. Описани са някои методи за отлагане на повърхнинни слоеве от 

газова фаза.  

Направен е преглед на литературата, свързан с повърхностна електронно-лъчева 

обработка на инструментални стомани и титанови сплави и с получаване на градиентно 

структурирани нитридни покрития. 

Глава 2. Материали и методи за получаване и характеризиране на 

твърди и износоустойчиви покрития 

 В тази глава са представени материалите, използвани за получаване на 

модифицирани слоеве и отлагане на покрития на основата на нитриди. Също така са 

описани методите за тяхното получаване и характеризиране. Изследваните 
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модифицирани слоеве са формирани върху подложки от инструментална стомана W320 

и титанова сплав Ti5Al4V. Покритията на основата на нитриди са синтезирани върху 

подложка от инструментална стомана R18 и хром-никелова стомана 304L.  

За получаването на модифицираните слоеве върху стомана W320 е приложен 

комбиниран метод, състоящ се в електронно-лъчева обработка, плазмено нитриране и 

последваща електронно-лъчева обработка. За модифициране повърхността на титанова 

сплав Ti5Al4V е приложена електронно-лъчева обработка със сканиращ електронен 

сноп.  Нитридните покрития (ZrN, CrN, TiN/CrN) са отложени чрез постояннотоково 

магнетронно разпрашване. За целта са използвани мишени от чист Zr, Cr и Ti, с чистота 

99.8% и диаметър 100 mm. 

Кристалографската структура на получените образци е определена чрез XRD 

метод. Експериментите са реализирани с Bruker D8 Advance и URD6 Seiferd&Co 

дифрактометър с CuKα лъчение, с дължина на вълната 1.54 Å. Диапазонът на ъгъл 2θ е 

от 20° до 80°, като ъгловата стъпка е в интервал от 0.02 до 0.1 градуса. Основно е 

изучаван фазовия състав, като в някои случаи са изследвани и параметрите на 

елементарната клетка. 

Структурата на получените образци е изследвана с помощта на два електронно-

сканиращи микроскопа - Lyra, Tescan и Carl Zeiss, оборудвани с детектор за енергийно-

дисперисонен микроанализ (Energy dispersive x-ray spectroscopy - EDX). За целите на 

изследванията са използвани вторични и обратно разсеяни електрони, при ускоряващо 

напрежение 20 кV. Използван е и атомно силов микроскоп Anafatec Instruments AG 

(Германия), с радиус на силициевия накрайник (сонда) 10 nm. Пробите са изследвани в 

безконтактен режим, при който върхът на сондата е на разстояние няколко нанометра 

от повърхността на изследвания образец. С помощта на софтуер Anfatec Present са 

създадени 3D изображения,  като всяка проба е сканирана по 5 пъти на различни места 

с размери 30х30 μm. 

Нанотвърдостта и модулът на еластичност на получените покрития са 

изследвани с помощта на Nanoindenter Tester (Bruker), оборудван с индентор тип 

Беркович. Натоварващата сила е в диапазона 50-100 mN. За изследване 

микротвърдостта на образците е използван метода на Викерс с микротвърдометър 

Micro-Duromat 4000. Натоварването е 30 g за време 10 s и градиент 10 g/s. Изследвана е 

и износоустойчивостта на получените покрития при следните технологични параметри 
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на експеримента: номинално натоварване  P=2.09-2.94 N  ; номинална контактна площ 

на покритието A=2.83x10
-3

-4x10
-3

 сm
2
; номинално контактно налягане на покритието рa 

= 0.74x10
3
 N/сm

2
; обороти на въртене n = 220 min

-1
; Скорост на плъзгане на центъра на 

контактната площадка Vc = 0.45 m/s; абразивна повърхнина: Корунд P 500; температура 

на околната среда Т=22°С. 

Методът на неутронна рефлектомертия е приложен за определяне на дебелината 

на полученит нитридни покрития. За целта са реализирани изследвания на реактора 

ИБР-2, намиращ се на територията на лаборатория по неутронна физика, ОИЯИ, Дубна, 

Русия. 

Глава 3. Електронно-лъчева обработка на метали и сплави [А1, А3, 

А4, А6, А7] 

3.1. Топлинни процеси при електронно-лъчева повърхностна обработка 

За изследване на процесите на разпространение на топлина при ЕЛО е приложен 

аналитичен модел, базиращ се на решаване на класическото уравнение за 

топлопредаване [14, 15, 16]: 

   
  

  
  (    )   (   )                                                                                                (3.1) 

където    е специфичната топлина,    е плътността и   е топлопроводимостта на 

материала. Разпределението на топлината на снопа съответства на това на топлинния 

източник  (   ) (функция на разпределение).  

 Базирайки се на уравнение (3.1), аналитичния модел е разработен в [14]. В 

случая    ,   и   не зависят от температурата и     ⁄    е коефициент на 

температуропроводност и уравнение (3.1) се трансформира в: 

 

 

  

  
     

 (   )

 
                                                                                                                 (3.2) 

 Горното уравнение (3.2) описва тримерна нехомогенна задача за 

топлопроводност. Тя има следното решение, изразено чрез тримерна функция на 

Грийн: 
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 (   )  
 

 
∫   ∫  (   |    ) (  

 

 

   
  )    ∫  (   |    )|    (  

 
)         (3.3) 

където  (  ) е началното температурно разпределение.        

В случай на полу-безкрайна среда с граница при zʹ = 0 и повърхностен  източник 

с zʹ = 0 и прилагайки субституциите            и           , за 

температурното разпределение получаваме следния израз: 

 (       )     ∫ ∫ ∫
  

 

 (      ( )       ( )  )

(   (   ))
  ⁄

 

 

 

  

 

 
   (

      

  (   )
)                          (3.4) 

където x, y и z са координатите на точката, в която се изчислява температурата; а t 

определя момента, в който тя се оценява; r и θ са полярните координати на точките на 

интегриране;  (      ( )       ( )  ) е разпределението на интензитета на снопа, 

което може да има различна форма в зависимост от геометрията на сканиране. 

 Разпределението на интензитета за сноп с Гаусово разпределение, движещ се по 

права линия, се дава с израза: 

 (       )  
  

       (  
(     )

 
    

   )                                                                            (3.5) 

- за случая на кръгов режим на сканиране разпределението на интензитета има вида: 

 (       )  
  

       (  
(          (

   

  
))

 

 (          (
   

  
))

 

   )                                    (3.6) 

където Q е предаваната мощност, r0 – радиус на лъча, ν е скоростта на движение, lmax - 

амплитудата на сканиране; τ
*
 - периода на сканиране,   е диаметърът на въртене, като 

за оптимално покриване на повърхността трябва да бъде избрано        . При      

(3.6) описва косинусуидално (линейно) движещ се източник. 

Приложена е функцията за числено интегриране, включена в програмата 

Mathematica [17], базирана на командата NIntegrate, която работи адаптивно, 

достигайки предварително зададена точност. Знаейки точните моменти, отговарящи на 

частите на подинтегралната функция, интегрирането в (3.4) се трансформира в       на 

брой интегрирания на всяка отделна част от подинтегралната функция. Накрая, 

пълното нарастване на температурата се пресмята като сума от приносите на всяка 

отделна част от подинтегралната функция.  
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Фиг.3.1 Сравнение на изчисления на термичният 

цикъл при ЕЛО на повърхността  получен 

използвайки два аналитични модела: функции на 

Грийн и движещ се точков източник върху 

безкрайно полутяло 

 При високи честоти на колебанията на източника, подинтегралната функция се 

състои от много голям брой пикове, чието последователно интегриране в обикновена, 

едноядрена компютърна система, изисква значително време. Разделянето на численото 

интегриране на независими числени интегрирания на всеки от тези пикове, позволява 

прилагането на паралелни изчисления, реализирани в програмата Mathematica, както за 

многоядрени,  така и за многопроцесорни системи и компютърни клъстери, достигайки 

многократно ускоряване на изчисленията.  

 Топлинният модел, описан по-горе, е базиран на точното решение на 

уравнението на топлопроводност (3.2) с помощта на функции на Грийн и е реализиран 

без никакви приближения. Всички изчисления са направени с висока точност. Отлично 

съвпадение на резултати, получени с метода на функциите на Грийн и метода крайните 

елементи (FEM) за различни случаи, e показано в [14], което потвърждава високата 

надеждност на този метод. 

 Предложения модел е верифициран чрез сравняване на получените 

температурни разпределения, използвайки уравнение (3.5), с резултатите, получени от 

известно аналитично решение чрез прилагане на модел на движещ се точков източник 

по права линия върху безкрайно полутяло [18]. Пресмятанията на разпределението на 

температурата на повърхността са направени за случай на ЕЛО на образци от алуминий 

при следните технологични параметри: мощност на електронният сноп – Q=1300 kW, 

скорост на движение на образеца – V=50 mm/s. Топлофизичните характеристики на 

алуминия са взети при температура 300 К - ά=82.12 mm
2
/s и λ=0.231 W/(mm.K). 

 Резултатите от сравнението 

на пресметнатите стойности  чрез 

двата топлинни модела на термичен 

цикъл на нагряване и охлаждане на 

повърхността на образеца показват 

много добро съвпадение (фиг.3.1).  

Поради въвеждането на 

приближения на началните и 

гранични условия около точката с 

координати x = 0 и y = 0,  

изчисленията дават много високи  

стойности на температурата, близки  

до безкрайността.  
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Фиг. 3.2 Схема на електронно-лъчева 

обработка със сканиращ електронен сноп 

Добрата съгласуваност, показана на фиг.3.1, между резултатите от 

пресмятанията по модела за движещ се точков източник по права линия върху 

безкрайно полутяло и разработения от нас модел, прави възможно прилагането му в 

случай на  движение на източника по кръгова траектория и с различни честоти на 

сканиране на електронния сноп. 

3.2. Повърхностна модификация на  инструментални стомани 

В този параграф са представени резултатите от повърхностна ЕЛО на 

инструментална стомана W320 със сканиращ електронен сноп, както и влиянието на 

обработката върху механичните им свойства.  

 Експериментите са извършени в 

следната последователност: 

електронно-лъчева обработка + 

плазмено нитриране (ЕЛО+ПН) и 

електронно-лъчева обработка + 

плазмено нитриране + последваща 

електронно-лъчева обработка 

(ЕЛО+ПН+ЕЛО).  Технологичните 

параметри при ЕЛО са следните: 

ускоряващо напрежение – U=55 kV; ток 

на електронния сноп – I=40 mA; честота 

на отклонение на снопа – f=1 kHz; 

скорост на движение на образеца – V=4  

cm/s; диаметър на електронния сноп – d=0.1 mm. Сканирането на повърхността е 

извършено по линейна траектория, фиг. 3.2. 

 Плазменото нитриране е направено в инсталация за плазмено азотиране тип 

„ЙОН 500“, при следните технологични параметри: температура - T ~ 600° C; време на 

азотиране - t от 8 до 24 h; състав на работният газ - 70% N2 + 30% H2. 

 На модифицираните повърхности е изследван фазовия състав, структурата и 

механичните свойства. 

 

Z

Y

X

V

електронен сноп

зона на ЕЛО
образец

ЕОС
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Фиг.3.3 Рентгенограми на образци 

а) ЕЛО+ПН и б) ЕЛО+ПН+ЕЛО 

3.2.1. Фазов състав 

 Фазовия състав на покрития, получени чрез електронно-лъчева обработка и 

плазмено нитриране, е изследван при следната последователност: а) ЕЛО+ПН; б) 

ЕЛО+ПН+ЕЛО. Параметрите на елементарната клетка и големината на зърната са 

пресметнати по закона на Scherrer. На фиг.3.3 са представени рентгеновите 

дифрактограми на получените образци. 

След електронно-лъчева обработка и 

плазмено нитриране (ЕЛО+ПН) са 

регистрирани фазите на Fe3N и Fe2O3 (фиг.3.3а). 

Фазовата идентификация е направена с 

помощта на ICDD база данни, PDF #01-073-

2101 за фазата Fe3N и PDF #01-087-1165 за 

Fe2O3. Фазата Fe3N е с хексагонална решетка и 

пространствена група P312, с параметрите на 

решетката a = 0,4739(2) nm и c = 0.4438(2) nm. 

Оценената големина на зърната на Fe3N е 

19.5±1 nm. Регистрираната Fe2O3 фаза е в 

резултат от факта, че след процеса                 на 

обработка образецът е изваден от вакуумната 

камера преди да се е охладил до стайна 

температура. 

 Фиг.3.3б представя ренгенограмите на образец обработен с електронно-лъчева 

обработка + плазмено нитриране + последваща електронно-лъчева обработка 

(ЕЛО+ПН+ЕЛО). Приложената повторна обработка със сканиращ електронен сноп 

води до преразпределяне на азотните атоми, а от тук и до трансформиране на фазата 

Fe3N в FeN0.076 (PDF # 01-073-2101 за Fe3N и PDF #01-075-2131). Последната има 

стенно-центрирана  кубична решетка и пространствена група Fm3m. Параметърът на 

елементарната клетка е a = 0.3644(2) nm, а големината на зърната на FeN0.076 е 31±1 nm. 

Регистрирането на фазата Fe3O4 е в резултат на окисление настъпило след обработките 

на образеца. 
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Фиг. 3.4 Напречни сечения на образци а) ЕЛО+ПН и б) 

ЕЛО+ПН+ЕЛО 

3.2.2. Микроструктура  

 На фиг.3.4 са показани 

напречни сечения на двата 

образеца – а) ЕЛО+ПН; б) 

ЕЛО+ПН+ЕЛО. На фиг.3.4б 

са отбелязани зоните след 

всяка една   обработка, а 

именно: зона В – подложка, 

зона Б – слой, получен след 

ЕЛО+ПН и зона А – фин слой, след ЕЛО+ПН+ЕЛО. Микроструктурата на 

изследваните проби се състои от равноосни зърна на ферита, като размера им се 

увеличава с навлизане в сърцевината на образеца. Нитридните фази са разположени по 

границата и са разпръснати вътре в зърната.  

 След обработка с електронен сноп и последващо плазмено нитриране се 

наблюдава слой с дебелина около 25 μm, който е обогатен с азот. При процеса на 

плазмено нитриране, азотните атоми се въвеждат в кристалната решетка на стоманата, 

формирайки нитридни фази. След прилагане на повторна електронно-лъчева обработка 

се наблюдава дифузионен слой (зона Б) с дебелина 25 μm и друг слой (зона А) с по-

фина структура (с дебелина 2-3μm). Образуването на този слой е в резултат на 

взаимодействието на електронния сноп с повърхността на пробата.  

3.2.3. Микротвърдост 

 На фиг.3.5а са 

представени резултатите от 

металографския анализ на 

пробата, обработена с 

ЕЛО+ПН. Твърдостта на 

третираната зона достига до 

760 HV на дълбочина от 13 

μm. Фиг.3.5б показва 

измерената твърдост на 

образец, обработен чрез ЕЛО+ПН+ЕЛО. Тя достига стойност от 718 HV на границата 

между първичната ЕЛО и слоя, получен след ПН. Твърдостта, измерена между ПН и 

Фиг. 3.5 Микротвърдост на образец а) ЕЛО+ПН; б) 

ЕЛО+ПН+ЕЛО 
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вторичната ЕЛО е 679 HV. Отрицателния градиент на измерената твърдост на слоя, 

получен след вторичната ЕЛО се дължи на структурните промени (трансформации), 

посочващи по – голям размер на феритните зърна на FeN0.076 (31±1 nm) в сравнение с 

тези на Fe3N (19.5±1 nm). Този ефект е резултат от допълнителното взаимодействие на 

електронния сноп с повърхността на третираната зона. Формирани са преходни зони в 

дълбочина, в които размерът на феритните зърна се увеличава. В резултат на това 

твърдостта намалява до стойности 210 – 215 HV, които са равни на тези за изходната 

твърдост на стомана W320 преди обработката. 

3.2.4. Разпределение на температурното поле 

 На фиг.3.6 са представени резултатите от числените пресмятания на 

температурното поле при ЕЛО на образци от инструментална стомана. Пресмятанията 

са направени при следните топлофизични параметри: ά=7 mm
2
/s и λ=0.033 W/mm.K. 

Разпределението на температурното поле на повърхността на изследвания образец е 

представено на фиг. 3.6а, а в дълбочина от z=0 до z=1 mm на фиг.3.6б. Достига се 

максималната температура T=784.63° C  върху повърхността на образеца. Изчислената 

стойност на дълбочината на обработената зона (в температурния интервал 500 ÷ 800°С) 

е hcalc≈100 μm. Пресметнатите скорости на охлаждане в температурния диапазон 

800°÷500°С са W800-500=6x10
4
 °C/s. Сравнението между експериментално получените 

(фиг.3.5б) и теоретично изчислени (фиг.3.6б) дълбочини на обработената зона 

демонстрират добра съгласуваност (hexp≈117 μm; hcalc≈100 μm). 

 

 Слоевете по дълбочина на образеца достигат температурен максимум по  –  

късно отколкото тези, които се намират близост до повърхността, като скоростите на 

нагряване и охлаждане са по-високи. Окончателната микроструктура на обработената 

зона се определя предимно от скоростта на охлаждане и от максималната температура, 

Фиг.3.6 Температурно 

разпределение: а) на 

повърхността (z=0) и 

б) в дълбочина (от z=0 

до z=1 mm) 
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достигната по време на термичния цикъл на електронно-лъчевата обработка. Скоростта 

на охлаждане е важна за термично обработените инструментални стомани.   

3.3. Повърхностна електронно-лъчева  обработка на  титанови сплави  

 В този параграф са представени резултати от изследване на промяната на 

микроструктурата и механичните и свойства на образци от сплав Ti5Al4V (Ti54), след 

ЕЛО. Изследвани са три групи образци от Ti54 с размери 14х14х4 mm: 

- Група 1 – изходни образци от сплав Ti54; 

- Група 2 – термично закалени образци от сплав Ti54, като процесът на 

закаляване е извършен при 920°С за време 30 мин. и след това са охладени 

във вода; 

- Група 3 – образци от сплав Ti54 след стареене. Вече закалените образците се 

нагряват при температура 500°С за време 4 часа, след което се охлаждат във 

въздух. 

 

 След предварителната термична обработка, повърхностите на образците от всяка 

една група са обработени със сканиращ електронен сноп по линейна траектория. 

Технологичните параметри по време на обработката с електронен сноп са следните: ток 

на лъча – I=20 mA, ускоряващо напрежение U=52 kV, скорост на движение на образеца 

– V=0.5 cm/s, честота на сканиране f=1 kHz; линейна енергия – Q1=208 J/mm.  

 Представени са резултати от изследвания на повърхностната грапавост, 

структура и твърдост на повърхността на образци от трите групи след прилагане на 

ЕЛО.  

3.3.1. Изследване на повърхностната грапавост  

 В Таблица 3.1 са обобщени параметрите на грапавостта, идентифицирани чрез 

контактен профиломер и атомно-силова микроскопия, на трите групи образци след 

прилагане на електронно-лъчева обработка (ЕЛО).  

 Използвайки контактен профиломер, грапавостта на образците от сплав Ti54 е  

оценена количествено чрез параметрите усреднена грапавост Ra и максималното 

разстояние от пик до падина Rz. Експериментите са осъществени чрез десетократно 
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сканиране на повърхността със стъпка 0.8 mm в направление, перпендикулярно на 

вълнообразната структура.   

Таблица 3.1. Параметри на грапавостта на изследваните образци 

 Усреднена 

грапавост, 

Ra (μm) 

Разстояние от 

пик до падина, 

Rz (μm) 

 Средната 

грапавост, 

Sa (nm) 

Максимална 

височина на пика,  

Sp (nm) 

група 1 0.12±0.02 0.81±0.16 - - 

група 1+ЕЛО 0.24±0.05 1.70±0.27 36.88±0.07 351.7 

група 2+ЕЛО 0.22±0.08 1.66±0.58 46.68±0.09 373.8 

група 3+ЕЛО 0.24±0.04 1.51±0.24 53.75±0.1 438.8 

 

 Резултатите от Таблица 3.1 показват, че след прилагане на обработката се 

наблюдава увеличаване на усреднената грапавост Ra, съчетано с намаляване на 

максималното разстояние от пик до падина Ra, т.е. грапавостта на повърхността расте. 

Съгласно профилометричните резултати, в рамките на постигнатата точност,  

стойностите на Ra и Rz не зависят от начина на обработка. Във всички случаи, обаче, 

повишаването на грапавостта при различните приложени режими на обработка за групи 

1+ЕЛО, 2 +ЕЛО и 3+ЕЛО се дължи на протичащите фазови (включително мартензитен 

полиморфен β→ά преход, както това бе дискутирано в предшестващите раздели) и 

други структурни промени (най-вече фиксиране на свръхравновесното количество 

дефекти на кристалния строеж, отделяне на фини преципитати и др.). 

Резултатите от профилометричните изследвания са прецизирани чрез  

изследването на микроструктурата и топологията на повърхността чрез АСМ. 

Анализите са реализирани  в безконтактен режим, като всяка от изследваните 

повърхности е сканирана по 5 пъти в различни полета  с размери 30х30 μm.  

 На фиг.3.7 са показани снимки на микроструктурата на повърхността за 

третираните  чрез ЕЛО проби. Морфологията е типична за поликристални материали с 

по-ясно изразени или по-размити високоъглови граници между отделните 

поликристалити. В отделните поликристални зърна се наблюдават формирани 

мартензито-подобни пластини, което свидетелства за протекъл и в трите проби 

мартензитен фазов преход. Това е една от причините за чувствителното увеличение на 

грапавостта и на трите групи ЕЛО проби по отношение на изходната, Този резултат 
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добре се съгласува с публикувани за подобни материали след сходно с настоящото 

третиране резултати [19]. Топологията на повърхността на пробите се характеризира с 

добре изявени издатини и вдлъбнатини с различна големина, като от фиг.3.7 даже 

качествено е очевидно, че големината (височината) на пиковете плавно расте от 

пробите от група1+ЕЛО към група 2+ЕЛО.  

  

 

Фиг.3.7 Микрографскo 

изображение на 

повърхността, 2D AFM и 3D 

AFM изображения на проби 

от Ti5Al4V: а) група 1+ЕЛО; 

б) група 2+ЕЛО; в) група 

3+ЕЛО 

 

 В случай на изследване с AFM, топографията на повърхността на образците е 

характеризирана количествено чрез средната грапавост Sa  и средно квадратичното 

отклонение σ. Оценката на тези параметри се базира на статистическа обработка на 

достатъчно голям брой експериментално измерени височини на издатините върху 

повърхността, от които се оценява средната височина. Средната грапавост Sa се оценява 

съгласно следната формула:  

   
 

  
∑ ∑ | (     )   |   

   
   
                                                                                       (3.7) 

където М и N са броят на височините по осите x и y, лежащи на повърхността;  (     ) 

е експериментално измерената височина с координати (     ), а μ е средната височина.  

 Средно квадратичното отклонение σ, което също е характеристика на 

грапавостта, се оценява по следния начин: 

  √
 

(   )  
∑ ∑ | (     )   |    

   
   
                                                                             (3.8) 
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 Получените чрез AFM анализите количествени данни показват, че  степента на 

увеличението на грапавостта в резултат на ЕЛО силно зависи от предварителната 

термична обработка на материала. Пробите от група 1 +ЕЛО имат минимална (Sa = 

36.88 nm; Sp= 351.7 nm), докато тези от група 3 +ЕЛО формират максимална грапавост 

(Sa = 53.75 nm; Sp= 438.8 nm), (Таблица 3.1). Това се дължи на различия в процесите и 

степента им на изявеност, протичащи при ЕЛО и е функция на различната изходна 

микроструктура, формирана при предшестващата ЕЛО, термична обработка. 

 От  изображенията на фиг.3.7 следва, че най-изчистена поликристална 

микроструктура с ясно изявени прави високоъглови граници между поликристалните 

зърна се формира в пробите от група 1+ЕЛО (фиг.3.7а). Размерът на поликристалните 

зърна за тази група е максимален, т.е. приносът на границите (дефектните и грапави 

участъци) в общия обем е минимален. В отличие, микроструктурата на повърхността на 

пробите от останалите две групи  (група 2+ЕЛО (фиг.3.7б) и група 3+ЕЛО (фиг.3.7в), се 

характеризира с по-издребнена структура, не добре изявени, широки, размити и 

изкривени граници, като това е най-силно изразено за пробите от група 3+ЕЛО. 

Фотографиите, съответстващи на последната група показват освен наличието на 

мартензитни пластинки и формирането на дребни преципитати, което също може да 

предизвиква увеличение на грапавостта.  

 Известно е, че най-устойчиви са поликристалните материали, за които формата 

на сеченията на поликристалните зърна, наблюдавани микроскопски, е правилен 

шестоъгълник с тесни, прави и добре очертани граници. При такава структура 

енергията на границите е минимална и в резултат структурата е термодинамически  

най-устойчива. Дискутираното изменение на микроструктурата на пробите в 

последователност от група 1+ЕЛО към група 3+ЕЛО корелира с наблюдаваното 

увеличение на Sa и Sp, чиито  стойности нарастват в направление, в което намалява 

термодинамическата устойчивост на формираната микроструктура, т.е. от група 1+ЕЛО 

към група 3+ЕЛО.  

 Установено е, че стойностите на повърхнинната грапавост при образци от сплав 

Ti6Al4V, обработени с електронен сноп, са по-малки от 0.5 μm, като това ги прави 

идеално биосъвместими, в сравнение с необработени образци [20]. Получените в 

дисертацията резултати свидетелстват за увеличаване на повърхнинната грапавост 

вследствие на ЕЛО, като стойностите са съпоставими с тези, публикувани в [20]. 
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Следователно би могло да се обобщи, че модифицирането на сплавта Ti54 с електронен 

сноп довежда до очаквания за подобрена биосъвместимост.   

3.3.2. Сканираща електронна микроскопия и енергийно-дисперсионен 

микроанализ 

 На фиг.3.8 е показана морфологията на повърхността на изследваните образци, 

както и разпределението на елементите в контролния образец и тези след прилагане на 

електронно-лъчева обработка. Повърхността на изходния образец (фиг.3.8а) е 

относително гладка и без драскотини. Определянето на химичния състав потвърждава, 

че повърхностния слой преди и след ЕЛО се състои от сходни количества Ti, Al и V. По 

време на обработките (фиг.3.8б, в и г) са регистрирани ниски концентрации на О, C и 

N, което свидетелства, че по време на процеса не са настъпили замърсявания на 

повърхността. Изследванията показват, че има разлика в разпределението на 

елементите, но не и в химичния състав след прилагането на ЕЛО. Въпреки по-големите 

размери на зърната в образец от група 1+ЕЛО (фиг.3.8б) се виждат фино диспергирани 

елементи в тях.  

 

Фиг.3.8 СЕМ изображения и 

разпределение на елементите: 

а) група 1; б) група 1+ЕЛО; в) 

група 2+ЕЛО; г) група 3+ЕЛО 

 

 

Подобно разпределение на елементите се наблюдава и за по – малките размери 

на зърната при проба от група 2+ЕЛО (фиг.3.8в). В случай на образец от група 3+ЕЛО 

(фиг.3.8г) площта с преобладаващо съдържание на Ti и Al се увеличава, което доказва 

протичащото фазово разделяне по време на обработката. Както се вижда от 

картографирането на елементите, разпределението на Ti, Al иV е по-хомогенно без да 

се взема предвид посоката (перпендикулярна и успоредна) на вдлъбнатините, 

причинени при локалното топене. 

 Повърхността на образците в резултат на  ЕЛО е структурирана с вълнообразна 

морфология с микро-награпавяване, мартензитна трансформация в претопена зона, 
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издребняване на структурата и промени в разпределението на елементите 

(хомогенизация). Установената модификация на повърхността оказва влияние върху 

фазовия състав и механичните свойства на обработените образци. 

3.3.3. Микротвърдост   

 На фиг.3.9 са представени резултатите 

от измерване на микротвърдостта на образци 

от сплав Ti54, преди и след обработка с 

електронен сноп. Стойността на твърдостта 

при изходните образци (група 1) е 298±13 HV, 

а след прилагане на повърхностната 

обработка, тя достига стойност 343±6 HV. При 

образци от група 2 също се наблюдава 

повишаване на твърдостта след прилагане на 

обработката с електронен сноп – от 345±14 HV (група 2) до 392±12 HV (група 2+ЕЛО). 

Получените резултати свидетелстват за това, че обработването на сплав Ti54 с 

електронен сноп  при технологичните параметри, описани в глава 3 параграф 3.3, води 

до формиране на кристалографски структури с повишена по отношение на изходния 

материал  твърдост. 

3.3.4. Изследване на температурното поле при ЕЛО на сплав Ti54  

 На фиг.3.10 са представени резултатите от числените пресмятания на 

температурното поле за титанова сплав Ti54 по време на ЕЛО. Разпределението на 

температурното поле на повърхността на изследваните образци е представено на фиг. 

3.10а, а в дълбочина от z=0 до z=1 mm на фиг.3.10б. Пресметнатите скорости на 

охлаждане в температурния диапазон 1000°÷900°С са W1000-900=2x10
4
 °C/s. 

 

Фиг. 3.9 Микротвърдост на образци 

от сплав Ti54 преди и след ЕЛО 

Фиг. 3.10 Разпределение на 

температурното поле при ЕЛО на 

Ti54 (скорост на движение на 

образеца v=0.5 cm/s;ток на лъча I 

= 20 mA): а) на повърхността 

(z=0) и б) в дълбочина (от z=0 до 

z=1 mm) 
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 Получените резултати показват, че температурното поле по време на ЕЛО има 

нестационарен характер. Установено е, че температурата намалява с увеличаване на 

дълбочината на обработената зона, като слоеве в дълбочина достигат максимум по-

късно от тези на повърхността. Този факт се дължи на високите скорости на охлаждане.  

 Направени са числени пресмятания при ЕЛО на сплав Ti54, реализирана при 

следните технологични параметри: ток на лъча – I=30 mA; скорост на движение на 

образеца – V=1 cm/s; честота на сканиране – f=1 kHz; ускоряващо напрежение – U=52 

kV; линейна енергия – Q1=156 J/mm. Топлофизичните параметри, използвани при 

пресмятанията са ά=2.7 mm
2
/s и λ=0.0067 W/mmK. Резултатите са представени на 

фиг.3.11а,б. Пресметнатите скорости на охлаждане в температурния диапазон 

1000°÷900°С са W1000-900=2.6x10
4
 °C/s. Теоретично изчислената стойност на 

дълбочината на обработената зона е dcalc≈320 μm.  

 

Фиг. 3.11 Разпределение на температурното поле при ЕЛО на Ti54 (скорост на движение на 

образеца V=1 cm/s; ток на лъча I=30 mA): а) на повърхността (z=0) и б) в дълбочина (от z=0 

до z=1 mm); в) напречен разрез на образец от сплав Ti54+ЕЛО 

 

Направено е сравнението между експериментално определена по напречният 

разрез (фиг.3.11в) и теоретично изчислена (фиг.3.11б) дълбочини на обработената зона. 

Установена е добра съгласуваност между експериментално определената дълбочина на 

стопената зона dexp≈318 μm и пресметнатата dcalc≈320 μm. 

3.4 .Изводи 

От получените в тази глава резултати биха могли да се направят следните 

изводи: 

1. Разработен е числен модел, който адекватно описва топлинните процеси при 

повърхностна електронно-лъчева обработка със сканиращ електронен сноп на 
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метали и сплави при отчитане траекторията и честотата на сканиране. Моделът се 

основава на решаване на уравнението на топлопредаване с помощта на 

функциите на Грийн и е реализиран без приближения. Предложения числен 

модел е валидиран чрез сравняване на пресметнатите стойности на 

температурното поле, както с резултати от изчисления получени при прилагане 

на модел на движещ се точков източник по права линия, така и по 

експериментално определени по напречни разрези размери но обработената зона. 

Чрез разработения модел са изследвани топлинните процеси при ЕЛО на 

инструментални стомани и сплав Ti54. Доказано е, че слоеве по дълбочина на 

изследваните образци достигат температурен максимум по-късно от тези на 

повърхността, като скоростите на нагряване и охлаждане на повърхността са по-

високи от тези по дълбочина на пробите. 
 

2. Приложен е комбиниран метод за повърхностно модифициране на 

инструментална стомана W320, състоящ се от електронно-лъчева обработка 

(ЕЛО), плазмено нитриране (ПН) и последваща електронно-лъчева обработка. 

Установено е, наличие на фазите Fe3N и FeN0.076 при образец ЕЛО+ПН и образец 

ЕЛО+ПН+ЕЛО, съответно. След прилагането на повторна ЕЛО азотните атоми се 

преразпределят, като това води до трансформиране на Fe3N в FeN0.076 и 

издребняване на структурата на образец ЕЛО+ПН+ЕЛО. Твърдостта на образеца 

след плазмено нитриране е 760 HV. Преразпределението на азотните атоми и по – 

големия размер на зърната на  FeN0.076 в ЕЛО+ПН+ЕЛО довеждат до намаляване 

на твърдостта в зоната на вторична електронно-лъчева обработка. Прилагането 

на ПН след ЕЛО увеличава твърдостта на повърхностния слой. Слоя, получен 

след вторичната ЕЛО има по-фина структура и може да послужи като основа за 

отлагане на други филми с подобрени свойства чрез различни методи. 

 

3. Приложен е метод за модификация на сплав Ti54 чрез обработка с електронен 

сноп. Успешно е получено повърхностно структуриране с вълнообразна 

морфология, в резултат на взаимодействието на електронния сноп с повърхността 

на образците. Основните резултати от прилагането на ЕЛО са високоефективно 

микронаграпавяване, мартензитна трансформация в претопената зона, 

издребняване на структурата и промяна в разпределението на елементите 

(хомогенизация). Също така се наблюдава увеличение на стойностите на 

твърдостта след прилагане на повърхностна ЕЛО. 
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Фиг.4.1 

Рентгеностуктурен 

анализ на покритие 

от ZrN върху а) 

304L и б) R18 

 

Глава 4. Получаване и изследване на градиентни многослойни 

покрития на основата на нитриди [A2, A5] 

В тази глава са представени резултатите от структурните изследвания на 

нанесените покрития от ZrN, и градиентни еднослойни CrN и многослойни TiN/CrN 

покрития, както и изследване на тяхната нанотвърдост, модул на еластичност  и 

износоустойчивост. 

4.1. Получаване и изследване на покритие от ZrN  

 Покритие от ZrN, отложено чрез постояннотоково магнетронно разпрашване 

върху два вида подложки – Cr-Ni (хром-никелова стомана 304L) и инструментална 

стомана R18. Преди нанасянето на покритията подложките се почистват за 10 min, 

използвана е  мишена от Zr с диаметър 100 mm и чистота 99.8%. С цел подобряване 

адхезията между основния материал и нитридното покритие е отложен метален слой от 

Zr. Процесът на отлагане на ZrN покритие се извършва в Ar-N2 атмосфера при налягане 

1х10
-1

 Pa. По време на процеса подложките се нагряват до 250 °С.  

Отложените покрития от ZrN са изследвани чрез рентгеноструктурен анализ, 

неутронна рефлектометрия, както са измерени нанотвърдост, модул на еластичност и 

износоустойчивост. 

4.1.1. Фазов анализ  

 На фиг.4.1а и 4.1б са представени рентгенограмите на отложени покрития от 

ZrN върху подложки от стомани 304L и R18, съответно. Всички дифракционни 

максимуми са индексирани, като и двете диаграми демонстрират относително нисък 

фон. Фазовата индентификация е направена с помощта на база данни ICDD, файл PDF 

#35-0753 за фазата ZrN.  
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Фиг. 4.2 Неутронна отражателна 

способност измерена за образец с 

отложено покритие от ZrN 

Фиг.4.1а показва наличие на поликристална фаза ZrN със стенно-центрирана 

кубична решетка, пространствена група Fm3m (225) и рефлекси, кореспондиращи с 

кристалографски равнини (111), (200), (220), (311) и (222). Фиг.4.1б представя 

рентгенограма на покритие от ZrN, отложено върху подложка от стомана R18, на която 

са идентифицирани също максимуми на фазата ZrN със стенно-центрирана кубична 

решетка и пространствена група Fm3m (225). 

4.1.2. Неутронна рефлектометрия 

 Образци с отложено покритие 

Zr/ZrN са изследвани чрез метода  

неутронна рефлектометрия в режим без 

поляризация, използвайки рефлектометър 

REFLEX, намиращ се в импулсен реактор 

IBR-2 (Дубна, Русия). Експерименталните 

данни от неутронната рефлектометрия са 

представени на фиг.4.2, където е измерена 

зависимостта на коефициента на отражение 

(отржателната способност) спрямо 

изменението на дифракционния вектор qz. 

Експериментално са определени 

дебелините на отделните слоеве, като за слоя от Zr е получена стойност 9.5 ± 0.6 nm, а 

за покритието от ZrN – 331 ± 2 nm. Измерена е плътността нa свободен пробег на 

неутроните за отделните слоеве, като за Zr тя е (8.06±0.06)x10
10

 cm
-2

, а за ZrN – 

(6.13±0.04)x10
10

 cm
-2

.  

4.1.3. Нанотвърдост и модул на еластичност 

 Нанотвърдостта и модула на еластичност се определят чрез наноидентация. По 

време на измерванията е приложена сила с големина 100 mN, като да направени 48 

наноидентации на разстояние 80 μm една от друга.  

 Фиг.4.3 представя резултатите от измерването на твърдостта и модула на 

еластичност на покрития от ZrN върху подложки от 304L и R18. За сравнение е 

измерена и твърдостта на подложките – H = 6.597 ± 5.980 GPa за подложка 304L и H = 

14.733 ± 14.271 GPa за подложка R18.   
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Фиг.4.3 Нанотвърдост 

и модул на 

еластичност: а) 

покритие от ZrN 

върху 304L и б) 

покритие от ZrN 

върху R18 

 

Средната стойностна твърдостта на ZrN върху 304L е H = 31.273 ± 5.838 GPa 

(фиг.4.3а) измерена на дълбочина от 0.08 до 0.14 μm, като стойността е около 4 пъти 

по-висока от тази на 304L. Модулът на еластичност на ZrN върху 304L е E = 291.469 

±39.809 GPa (фиг.4.3а).  

 Стойността на твърдостта на покритие от ZrN върху R18 е H = 19.016 ±2.151 GPa 

(дълбочина до 0.5 μm). Модулът на еластичност на ZrN върху R18 е E = 219.147 

±16.918 GPa (фиг.4.3б).  

 Получените стойности на твърдостта и модул на еластичност показват добра 

съгласуваност с тези в литературата [21, 22], като по-високи стойности са отбелязани в 

работа [23].  

4.1.4. Износоустойчивост 

 Фиг.4.4а показва изменението на скоростта на износване в зависимост от броя на 

циклите. Износването за двата образеца е различно.  

      

Фиг. 4.4 а) Изменение на скоростта на износване в зависимост от броя на циклите; 

б) диаграма на износоустойчивостта на образците при 50, 100 и 200 цикъла 
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За образец R18+Zr/ZrN се наблюдава максимум при 100 цикъла (3.54 mg/min), 

след което тя намалява до тази при 50 цикъла (2.6 mg/min). За проба 304L+Zr/ZrN 

скоростта остава постоянна (125 mg/min) до 100 цикъла и нараства до 1.67 mg/min при 

200 цикъла на износване.  

Фиг.4.4б представя износоустойчивостта на двата образеца за 50, 100 и 200 

цикъла на износване. Проба 304L+Zr/ZrN има по-висока износоустойчивост от проба 

R18+Zr/ZrN за различните типове на износване (50, 100, 200), като разликата в 

стойностите на износоустойчивостта на двете проби намалява с увеличаване пътя на 

триене (фиг.4.4б). Ясно се вижда, че при 100 цикъла на износване, износоустойчивостта 

на проба 304L+Zr/ZrN е почти два пъти по – висока от тази на образец R18+Zr/ZrN. 

4.2. Получаване и изследване на градиентно покритие ЕЛО+ПН+CrN 

 Покритие от CrN отложено чрез метода на постояннотоково магнетронно 

разпрашване върху стомана W320, която е предварително обработена с електронен 

сноп и плазмено нитриранe. Непосредствено преди самото отлагане подложката се 

почиства за около 25 min. Отлагането на нитридното покритие се извършва в Ar-N2 

атмосфера, като работното налягане е 1.2х10
-1

 Pa. По време на процеса подложката се 

подгрява до 360°С. С оглед да се избегнат появата на остатъчни напрежения и 

окисления, образецът с отложеното CrN покритие се изважда от вакуумната камера 

след достигането на стайна температура. На отложените покрития от CrN са направени 

структурни изследвания, както и са измерени нанотвърдост и модул на еластичност. 

4.2.1. Фазов състав  

 Изследван е фазовия състав на 

покритиe от CrN, отложено върху 

инструментална стомана W320, 

предварително обработена с електронен 

лъч и плазмено нитриране.  

 На фиг.4.5 е представена 

рентгенограма на образец с нанесен слой 

от CrN, като всички дифракционни 

максимуми са индексирани. Фазовата идентификация е направена с помощта на ICDD 

база данни, PDF #11-0065 за фаза CrN. Рентгеновата дифрактограма показва наличие на 

Фиг.4.5 Рентгенова дифрактограма на 

образец ЕЛО+ПН+CrN 
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поликристален CrN със стенно-центрирана кубична решетка и пространствена група 

Fm3m (225). Регистрирани са рефлекси, които кореспондират с (111), (200), (220) и 

(311) кристалографски равнини. Рефлекси от подложката не се наблюдават, поради 

факта, че дебелината на слоя е около 1.5 μm. 

4.2.2. Микроструктура 

 На фиг.4.6 е представен напречен разрез 

на образеца с отложено покритие от CrN. На 

повърхността на пробата се вижда монофазно 

покритие от CrN, като дебелината му е около 1-2 

μm. Този факт се потвърждава и от проведеното 

ренгеноструктурно изследване (фиг.4.5). В 

резултат на предварителните обработки с 

електронен сноп и плазмено нитриране се 

образува слой с дебелина около 25 μm, който е 

обогатен с азот. Микроструктурата на пробата 

се състои от равноосни феритни зърна, като големината им нараства към сърцевината 

на образеца. 

4.2.3. Нанотвърдост и модул на еластичност 

 Изследването на 

твърдостта и модула на 

еластичност е направено с 

нанотестер със сила на 

натоварване 50 mN. 

Направени са 48 

наноидентации на 

разстояние 80 μm една от 

друга.  

 

На фиг.4.7 са представени резултатите от изследването на твърдостта и модула 

на еластичност на образец ЕЛО+ПН (а) и на полученото покритие от CrN (б).  

Фиг.4.6 СЕМ изображение на образец 

с покритие от CrN 

Фиг.4.7 Нанотвърдост и модул на еластичност на: 

а) образец ЕЛО+ПН и б) образец с CrN 
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 Средната стойност на твърдостта, измерена при образец след комбиниране на 

електронно-лъчева обработка и плазмено нитриране (ЕЛО+ПН) е H = 5.613 ± 0.855 

GPa, а средната стойност на модула на еластичност е E = 54.006 ± 7.140 GPa. 

Получената твърдост е с около 2 пъти по-висока от тази на изходния материал. 

Средната стойност на твърдостта на покритието от CrN е H = 19.649 ± 1.381 GPa, а 

модулът на еластичност е E = 176.955 ± 10.027 GPa. Получената твърдост е 8 пъти по-

висока от тази на стомана W320. По време на експериментите инденторът е проникнал 

на дълбочина до 0.4 μm (фиг.4.7б), която е по-малка от 1/3 от дебелината на 

покритието. По този начин е избегнато влиянието на подложката при измерването на 

твърдостта и модула на еластичност. Стойностите, получени за твърдостта и модула на 

еластичност на CrN имат добра съгласуваност с данните в литературата [24, 25, 26, 27]. 

4.2.4. Износоустойчивост  

 Фиг.4.8а показва промяната на скоростта на износване в зависимост от броя 

цикли. Износването и за двете проби е приблизително еднаква, като стойностите на 

образеца с отложено CrN покритие остават по-ниски. И за двата образеца се 

наблюдават максимални стойности на скоростта на износване при 100 цикъла (8.33 

mg/min за EBT+PN+EBT; 7.92 mg/min за EBT+PN+CrN), след което намаляват до тези 

при 50 цикъла (6.25 mg/min за EBT+PN+EBT; 4.58 mg/min за EBT+PN+CrN).  

 

Фиг.4.8 а) Изменение на скоростта на износване в зависимост от броя на циклите; б) 

диаграма на износоустойчивостта на образците при 50, 100 и 150 цикъла 

Фиг.4.8б показва износосутойчивостта на двата образеца за 50, 100 и 150 цикъла 

на износване. Проба EBT+PN+CrN има по-висока износоустойчивост от образец 

EBT+PN+EBT за всички цикли на износване. Стойностите на EBT+PN+EBT остават 

относително постоянни за всички цикли, докато при  EBT+PN+CrN те намаляват с 

увеличаване пътя на триене (фиг.4.8б). Както беше показано в глава 3, параграф 3.2, 
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при взаимодействие на електронния сноп с третираната зона след плазмено нитриране, 

настъпва преразпределение на азотните атоми. Това от своя страна води до фазови 

трансформации и до понижаване на твърдостта, а оттук и до по-ниските стойности на 

износоутойчивостта на образец EBT+PN+EBT.  

4.3. Получаване и изследване на градиентни нитридни покрития от типа 

ЕЛО+ПН+TiN и ЕЛО+ПН+TiN/CrN  

 Еднослойни и многослойни покрития TiN и TiN/CrN са отложени върху образци 

от стомана W320, която е предварително обработена със сканиращ електронен сноп и 

последващо плазмено нитриране. Процесът на отлагане на покритията е направен чрез 

метода постояннотоково магнетронно разпрашване, като за целта са използвани 

мишени от чист Ti и Cr (99.8%). Разпрашването протича в Ar-N2 атмосфера при 

работно налягане 1.2х10
-1

 Pa. Времето за отлагане на TiN е 120 минути, за което се 

постига дебелина на слоя около 2 μm. За постигане на обща дебелина от 2 μm на 

многослойното покритие TiN/CrN са необходими 60 min за отлагане на TiN и 40 min за 

CrN. На отложените покрития от TiN и TiN/CrN е изследван фазовия състав и 

микроструктурата. 

4.3.1. Фазов състав 

 На фиг.4.9а,б са представени рентенограмите 

на образците с отложени покрития от TiN и TiN/CrN. 

Всички дифракционни максимуми са индексирани, 

като и двете диаграми показват относително нисък 

фон. Фазовата идентификация е направена с помощта 

на база данни ICDD и файлове PDF #38-1420 и PDF 

#11-0065 за фазите TiN и CrN, съответно. Фиг.4.9а 

показва наличие на поликристална фаза TiN със 

стенно-центрирана кубична решетка, пространствена 

група Fm3m (225) и пикове, кореспондиращи с 

кристалографските равнини (111), (200), (220), (311) и 

(222). Фиг. 4.9б представя дифрактограма на образеца 

с отложено покритие от TiN/CrN, където са 

идентифицирани дифракционн  максимуми на TiN и CrN (стенно-центрирана кристална 

решетка и пространствена група Fm-3m (225)). Не се наблюдава наличие на други 

Фиг.4.9 Рентгенови 

дифрактограми на покритие от 

а) TiN и б) TiN/CrN 



 

 
27 

пикове (Ti2N, Cr2N и др.), което показва, че покритията са изградени от еднофазни 

поликристални слоеве. 

 В случая на еднослойно покритие от TiN изчисленият параметър на 

елементарната клетка a е  4.254 (±0.003) Å. Резултата е в съгласие с този в базата данни 

ICDD, където стойността на параметъра е 4.241 Å. В други изследвания [28], описващи 

образуването на TiN покритие, отчетеното отклонение от параметъра на решетката е 

много по-голямо отколкото този в нашия случай. Следователно, прилагането на 

предварителна обработка на подложката с ЕЛО и ПН води до образуване на 

стехиометрични по състав поликристални  покрития с малко количество остатъчни 

напрежения, микродеформации и други дефекти. 

 В случая на многослойно покритие от типа TiN/CrN пресметнатите параметри на 

клетката са следните: aTiN = 4.228 (±0.003) Å и aCrN = 4.155 (±0.002) Å. Ясно се вижда, че 

параметърът за TiN е по-малък от посочения в базата данни, а за CrN е близък до 

теоретично изчисления (ICDD PDF #11-0065). Това означава, че прилагането на CrN 

върху системата стомана-TiN може да формира допълнителни остатъчни напрежения и 

микродеформации  в TiN покритие, но самото покритие CrN е монофазно и  

стехиометрично, като последното заключение добре се съгласува с данните в [29, 30]. 

Възможността за образуване на еднофазна структура на отложените покрития от CrN е 

в състояние да се отрази значително върху подобрените механични свойства. 

Следователно, прилагането на технологията, описана в глава 4, параграф 4.1 е в 

състояние да образува еднофазни CrN покрития с подобрени експлоатационни 

свойства. 

4.3.2. Микроструктура 

 На фиг.4.10 е представено напречното 

сечение на образец с отложено многослойно 

покритие TiN/CrN върху подложка от 

инструментална стомана. Микроструктурата на 

инструменталната стомана е изградена от 

равноосни зърна на ферита. Последните се 

уедряват към сърцевината на образеца. 

 

Фиг.4.10 СЕМ изображение на 

образец с покритие от TiN/CrN 
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 Резултатите свидетелстват, че дълбочината на третираната зона с електронно-

лъчева обработка е около 10-15 μm. Благодарение на плазменото нитриране се образува 

дифузионен слой с дебелина 4-5 μm. Наличието на нанесените нитридни поктирия се 

забелязва ясно, като тяхната дебелина е около 1 μm за всеки слой. 

 Чрез наноидентация, са измерени са стойностите на нанотвърдост и модул на 

еластичност на многослойното покритие от TiN/CrN. Максималната стойност на 

твърдостта, измерена на дълбочина ~ 0.3 μm е около 22±3.7 GPa. Установено е, че с 

увеличаване дълбочината на проникване на наноиндентора твърдостта на покритието 

намалява. Средната стойност на модула на еластичност е 208.35±19.42 GPa. 

Стойностите на твърдостта и модула на еластичност са в съответствие с данните 

публикувани в научната литература [31, 32], като в зависимост от методите на отлагане 

и технологичните параметри по време на процеса се забелязват и по-високи стойности 

[33, 34]. 

4.4. Изводи 

1. Приложен е метод за отлагане на нитридно покритие от Zr/ZrN чрез 

постояннотоково магнетронно разпрашване върху подложки от хром никелова 

304L и инструментална R18 стомани. Регистрирано е монофазно покритие от 

ZrN и при двете проби. Чрез метода на неутронна рефлектометрия 

експериментално са определени дебелините на чист Zr около 9.5 nm и 330 nm за 

ZrN. Получените покрития са с висока твърдост - H = 31.273 ± 5.838 GPa и H = 

19.016 ±2.151 GPa за подложки 304L и R18, съответно. Стойностите на 

твърдостта са потвърдени и от изследванията на износоустойчивостта, от където 

ясно се вижда, че при 100 цикъла на износване два пъти по-висока е стойността 

на ZrN върху стомана 304L. 

2. Установено е формирането на градиентно покритие върху инструментална 

стомана W320, чрез електронно-лъчева обработка, плазмено нитриране и 

отложен слой от CrN. Наблюдава се монофазно покритие от CrN на 

повърхността на образеца, а по дълбочина – слой обогатен с азот в резултат на 

предварителните обработки. Потвърдено е наличието на равно-осни феритни 

зърна, като големината им нараства към сърцевината на образеца. Получената 

градиентна структура е с подобрени механични свойства – висока твърдост и 

добра износоустойчивост. 
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3. Приложен е комбиниран метод, състоящ се в електронно-лъчева обработка, 

плазмено нитриране и нанасяне на покрития от типа TiN и TiN/CrN чрез 

постояннотоково магнетронно разпрашване, за получаване на градиентни 

нитридни покрития. Получената твърдост на градиентното покритие 

ЕЛО+ПН+TiN/CrN е 22±3.7 GPa, а модулът на еластичност е 208.35±19.42 GPa. 

Приноси 

 От получените в дисертационни труд резултати биха могли да бъдат обобщени 

следните приноси: 

1. Разработен е модел, адекватно описващ  топлинните процеси при повърхностна 

електронно-лъчева модификация на метали и сплави със сканиращ електронен 

сноп. Моделът е базиран на решаване на уравнението на топлопредаване с 

помощта на функциите на Грийн и описва реалната траектория на сканиране на 

електронния сноп. 

2. Постигнато е уякчаване на повърхността на инструментална стомана W320 чрез 

прилагане на комбиниран метод (ЕЛО+ПН и ЕЛО+ПН+ЕЛО), при което 

механичните свойства на третираната зона значително се подобряват. 

Установено е, че след прилагане на ПН след ЕЛО твърдостта на модифицирания 

слой се е увеличила повече от 3 пъти в сравнение с тази на изходния материал. 

Доказано е, че след прилагането на повторната ЕЛО стойността на твърдостта 

намалява, но за сметка на това слоят е с по-фина структура и може да послужи 

за основа за отлагане на други покрития. 

3. Приложен е метод за повърхностно модифициране на титанови сплави (Ti54) 

чрез използването на електронен сноп. Постигнато е повърхностно 

структуриране на образците, както и увеличение на стойностите на твърдостта 

на повърхностния слой. 

4. Синтезирано е покритие от Zr/ZrN върху инструментална и хром-никелова  

стомани с висока твърдост и износоустойчивост. 

5. Реализиран е метод за получаване на градиентни структури върху 

инструментална стомана W320, състоящи се от електронно-лъчева обработка, 

плазмено нитриране и отложено нитридно покритие (еднослойно (CrN, TiN) и 

двуслойно (TiN/CrN)). Доказано е, че получените структури са с подобрени 

механични свойства. 
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