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Введение

Тугоплавкие соединения, структуру, свойства 

и технологию которых исследовал Г.В. Самсонов 

[1—4], являются основой спеченных твердых спла-

вов.

Твердые сплавы в современной технике имеют 

большое значение, так как применяются в качестве 

износостойких материалов режущего, бурового 

и штампового инструментов [5—18]. В настоящее 
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время, по данным [16], во всем мире производит-

ся порядка 50—60 тыс. т твердых сплавов, которые 

используются в следующих отраслях, %: металло-

обработка — 22, обработка дерева и пластмасс — 

20, износостойкие детали — 17, горнодобывающая 

промышленность — 26, бесстружковая обработ-

ка — 9. Анализ отечественной и зарубежной лите-

ратуры [19—37], посвященной твердым сплавам, 
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позволяет сделать вывод об интенсивном развитии 

работ, направленных на повышение их свойств.

Один из основных путей дальнейшего развития 

и совершенствования твердосплавного режущего 

инструмента связан с использованием многогран-

ных неперетачиваемых пластин (МНП) с износо-

стойкими покрытиями. Эффективность приме-

нения МНП во многом определяется материалом 

покрытия [38—49]. Единые требования к свой-

ствам материалов покрытий окончательно еще не 

разработаны, что обусловлено неполным знанием 

механизмов износа и процессов, происходящих 

при резании.

Основное требование к материалу покрытия — 

высокая износостойкость, но это понятие опреде-

ляется многими показателями: рабочая температу-

ра, коэффициент трения при резании, твердость, 

взаимодействие с кислородом и обрабатываемым 

материалом, сцепление с основой. Ни один из 

большого количества применяемых сейчас мате-

риалов не удовлетворяет полностью требованиям, 

предъявляемым к материалу покрытия. Поэтому 

работы в данном направлении продолжаются. 

В настоящей работе в качестве покрытия был 

выбран нитрид кремния (Si3N4), который по ос-

новным свойствам отвечает материалу покрытия. 

Это высокотемпературный материал, обладающий 

комплексом ценных химиче ских, физических и 

механических свойств [4, 39], обусловливающих 

целесообразность его использо вания в качестве 

износостойкого покрытия.

Целью работы являлось совершенствование 

технологии нанесения покрытий из нитрида крем-

ния, исследование его структуры и свойства.

Методика проведения экспериментов 

и исследований

Настоящая работа является продолжением ис-

следований, приведенных в [39]. В качестве исход-

ных материалов использовали сплавы МС 321 и 

МС 146 производства «МКТС-САНДВИГ» (г. Моск-

ва). Для нанесения выбран нитрид кремния, кото-

рый в какой-то мере по химическим, физическим и 

механическим свойствам отвечает износостойко-

му материалу. Покрытие Si3N4 получали газофаз-

ным осаждением [6, 50] по реакции аммонолиза 

тетрахлорида кремния на твердосплавные резцы. 

На процесс осаждения влияют такие факторы, 

как температура, продолжительность осаждения, 

скорость потока реагентов и соотношение между 

ними. Скорость осаждения и толщину покрытия 

оценивали по изменению массы образца в единицу 

времени на единицу площади поверхности резца. 

Оптимальным оказался следующий режим: темпе-

ратура 800 ± 20 °С, соотношение Si3N4 : NН3 = 8 : 1, 

разрежение в реакционной камере (0,1÷4,0)±

±0,06 кПа, толщина покрытия 5—8 мкм. Дифрак-

тограммы покрытий были получены с использова-

нием CuKα-излучения на установке ДРОН-3 (НПП 

«Буревестник», г. Санкт-Петербург), их расшиф-

ровка проводилась по стандартной методике.

Результаты и их обсуждение

Для определения структуры и состава покрытия 

был проведен рентгеноструктурный анализ. Диф-

рактограммы, полученные как непосредственно с 

образцов, так и с отделенных от основы покрытий, 

не имели рефлексов α-Si3N4 (см. рисунок). Это ука-

зывает на то, что осажденное покрытие является 

либо аморфным, либо очень мелкозернистым. 

С помощью дифференциального термического 

анализа установлено, что при нагревании матери-

ала покрытия до t = 1350 °С он не подвергается ка-

ким-либо изменениям. Полученные данные сви-

детельствуют о том, что при исследуемых условиях 

нанесения нитрид кремния осаждается на твер-

досплавные резцы, вероятно, в аморфном состоя-

нии. Основным фактором, приводящим к осажде-

нию аморфного покрытия, является сравнительно 

низкая температура подложки, что обеспечивает 

условия, при которых скорость кристаллизации 

ниже, чем скорость осаждения нитрида кремния. 

Инфракрасные спектры

1 – покрытие, полученное при t = 800 °С 

2 – кристаллический Si3N4 [51]
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Что касается механизма зародышеобразования, то 

в данном случае можно предположить следующее. 

При нагреве SiCl4 с NН3 образуются промежуточ-

ные соединения типа SiNН2Cl3, Si(NН2)Cl2 и дру-

гие полимерные молекулы с большой массой [51]. 

Из них последовательно удаляются группы НС1, а 

состав комплексов приближается к Si3N4. Послед-

няя стадия реакции образования нитрида крем-

ния происходит вблизи поверхности под ложки как 

наиболее горячей зоны, где создается наибольшее 

пересыщение газовой фазы; в этой зоне формиру-

ются зародыши, которые адсорбируются поверх-

ностью подложки.

Для оценки режущих свойств были взяты мно-

гогранные неперетачиваемые пластины 4 видов: 

без покрытия; с покрытием Si3N4; с покрытием 

Si3N4 + TiC; с покрытием TiC (для сравнения). 

Для оценки действия отдельных механизмов 

износа при резании и влияния на его интенсив-

ность нанесенного на поверхность резца покры-

тия нитрида кремния проводили эксперименты, 

в которых имитировались процессы, приводящие 

к износу режущей кромки резца. При резании 

темпе ратура достигает более 1000 °С, за счет чего 

имеет место активное взаимодействие твер дого 

сплава с окружающей атмосферой, что приводит к 

образованию оксидной пленки. Эффективную за-

щиту от окислительного износа может обеспечить 

покрытие с высо кой стойкостью к окислению. 

Наибольшую стойкость к окислению показали 

пластины, покрытые нитридом кремния с под-

слоем карбида титана толщиной 2—3 мкм. В экс-

периментах по изучению диффузии между твердо-

сплавными пластинами и чугуном были получены 

концентрационные кривые распределения W, Со, 

Fе, С. Покрытие нитрида кремния толщиной 8—

10 мкм полностью предотвращает взаимную диф-

фузию между твердым сплавом и чугуном.

Возникновению метастабильной аморфной 

структуры при конденсации нитрида кремния 

способствует сильная ковалентная связь Si—N в 

молекуле Si3N4. Она обеспечивает энергетический 

ми нимум потенциала взаимодействия, в основном 

присоединением ближайших соседей. Аморфи-

зации может также благоприятствовать наличие 

примесных атомов, осложняющих возможность 

перестройки структуры в кристаллическую. 

Адгезионное взаимодействие со сталью, про-

являющееся в явлении схватывания инструмен-

та и обрабатываемого материала, оценивали по 

интенсивности взаимодействия, которую можно 

охаракте ризовать величиной коэффициента тре-

ния, возникающего между инструментом и обра-

батываемой деталью [52]. Результаты измерений 

приведены в табл.1.

Исследования прочности сцепления покрытия 

с основой проводили с помощью микроанализа-

тора «Соmеса» (Франция) по концентрационным 

кривым распределения элементов [37]. Результаты 

позволили сделать вывод, что между покрытием 

из нитрида кремния и основой имеет место чи-

сто адгезионное взаимодействие. Его прочность, 

определенная по методу скользящего индентора, 

оказалась зависимой от толщи ны покрытия. Мак-

симальная сила адгезии составляла 0,41 Н (42 г) 

при толщине покрытия 6—8 мкм.

Для оценки режущих свойств МНП были осу-

Таблица 1. Коэффициент трения по стали

Материал резца Коэффициент трения

Твердый сплав 1,55

Твердый сплав с ТiС 1,32

Твердый сплав с Si3N4 0,96

Таблица 2. Результаты испытаний твердых сплавов с износостойкими покрытиями 

Материал МНП
Обрабатываемый 

материал
Износ, мм Стойкость, мин

Коэффициент 

стойкости

МС-321

МС-321 + Si3N4

МС-321 + TiC + Si3N4

МС-321 + TiC

Чугун

СЧ 28-48

0,8

0,8

0,8

0,8

11,4

35,8

60,0

21,0

1,0

3,1

5,1

1,9

МС-146

МС-146 + Si3N4

МС-146 + TiC + Si3N4

МС-146 + TiC

Сталь 50

0,8

0,8

0,8

0,8

18,0

53,3

99,6

37,5

1,0

2,8

5,0

1,9
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ществлены испытания в соответствии с методи-

кой, изложенной в ОСТ-48-99-76 [33]. Толщина 

подслоя из TiC составляла 3—4 мкм. Результаты 

испытаний приведены в табл. 2.

По договоренности с инструментальными пред-

приятиями Подмосковья и ВНИИТС (г. Москва) 

были проведены испытания режущих свойств 

МНП с покрытиями, результаты которых приве-

дены в табл. 3, 4. 

Заключение

Проведенные исследования показали, что по-

крытия из нитрида кремния на твердом сплаве 

являются аморфными. Структурное состояние 

покрытия зависит от режимов осаждения. Резуль-

таты испытаний режущих свойств резцов с по-

крытиями свидетельствуют о возможности их ис-

пользования при обработке резанием различных 

деталей из серого чугуна и сталей. 
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