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Для повышения коррозионной стойкости рабочей поверхности деталей 
машиностроения и тяжело нагруженного режущего и деформирующего инст-
румента наносят покрытия. Основная технология нанесению покрытий остает-
ся вакуумно-дуговое осаждение. Наиболее универсальным и экономичным 
покрытием является нитрид титана – TiN. В промышленной практике необхо-
дима воспроизводимость функциональных параметров покрытий нитрида ти-
тана. Проблема невоспроизводимости в том числе связана с особенностями 
осаждения покрытий вакуумно-дуговым методом. Испарение титанового като-
да вакуумно-дуговым методом сопровождается эмиссией микро- и наночастиц 
попадающих в плазменный поток. В промышленных и исследовательских ус-
тановках вакуумно-дугового осаждения нитридных покрытий типа «Булат», 
ННВ и др., отсутствуют средства борьбы с частицами капельной фазы. Попа-
дание микро- и наночастиц титана на фронт осаждения нитридного покрытия 
происходит неконтролируемым образом в течение всего цикла процесса син-
теза, что приводит к формированию неоднородных по химическому составу 
покрытий с худшими служебными характеристиками.  

Одним из способов подавления захвата макрочастиц растущим покрыти-
ем связан с использованием аппаратных средств. В этом случае пытаются по-
давить эмиссию макрочастиц в вакумно-дуговых источниках плазмы [1]. 

Подавление эмиссии макрочастиц (МЧ) приводит к частичному  реше-
нию поставленной задачи. Магнитное фильтрование малоэффективно из-за 
сильного уменьшения скоростей осаждения и снижения производительности 
оборудования. По этой причине импульсное смещение, прикладываемое к 
подложке, привлекло пристальное внимание исследователей [2]. Оно позволя-
ет пользоваться относительно простым оборудованием. Этот способ весьма 
перспективен  по части улучшения качества покрытия, за счет существенного 
уменьшения количества МЧ в объеме покрытия [3-7]. 

Образцы сверхтвердых покрытий TiN (Hμ = 44 ГПа) толщиной 7 мкм бы-
ли получены с использованием модернизированной вакуумно-дуговой уста-
новки «Булат-6». Суть модернизации состояла в оснащении установки генера-
тором высоковольтных импульсов отрицательного напряжения. В такой уста-
новке возможно осаждение TiN-покрытий как методом традиционного ваку-
умно-дугового осаждения, так и осаждением в пульсирующей плазме. 

Испаряемый материал – титан марки ВТ1-0. Постоянный ток дуги со-
ставлял 85 A. Давление азота в камере было постоянным при величине  
4×10-3 Торр (5,32×10-1 Па). Расстояние от испарителя до неподвижной подлож-
ки не превышало 250 мм. Температура подложки поддерживалась при 330°C. 
Материал подложки – нержавеющая сталь 12Х18Н10Т. Очистка поверхности 
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подложки проводилась путем бомбардировки ионами титана при приложен-
ном постоянном потенциале смещения 1000 B в течение 5 минут.  

В процессе осаждения на подложку подавали отрицательные импульсы 
напряжения длительностью 10 мкс с частотой 2 кГц при постоянном потен-
циале смещения 230 В. 

Для исследования методами просвечивающей электронной микроскопии 
(ПЭМ) были приготовлены поперечные срезы образца с помощью фокусиро-
ванных ионных пучков (ФИП) на установке Quanta 3D (FEI, Hillsboro, OR, 
США). Приготовление таких образцов традиционным методом поперечных 
срезов крайне затруднительно и требует длительного времени.  

Приготовление образца с помощью ФИП проходило в следующем поряд-
ке. После нанесения защитного слоя углерода толщиной 0,1 мкм c помощью 
системы напуска газа в автоматическом режиме была вырезана пластина ши-
риной 12 мкм, глубиной 8 мкм и толщиной 8 мкм. Затем она обрезалась с трех 
сторон. Был оставлен только небольшой мостик для поддержки пластины. 
Пластина приваривалась вольфрамом к игле манипулятора Kleindiek (Kleindiek 
Nanotechnik GmbH, Reutlingen, Germany). Затем извлекалась из образца и при-
варивалась вольфрамом к полукольцу с выступами (Omniprobe Inc, Dallas, 
США). После этого пластина была утонена в той же установке до толщины 
0,05-0,07 мкм в центральной части. На последнем этапе утонения величина 
тока пучка ионов Ga+ составляла 12 pA. 

Подготовленные таким способом образцы изучались в просвечивающем 
электронном микроскопе Tecnai G230ST TEM/STEM (FEI, Hillsboro, OR, 
США) при ускоряющем напряжении 300 кВ. В микроскопе установлена линза 
super twin (ST), характеризующаяся коэффициентом сферической аберрации 
1,2 мм, что позволяет достичь разрешения по точкам 0,23 нм. Кроме этого 
микроскоп оборудован приставкой для сканирования и высокоугловым коль-
цевым детектором темного поля (High Angle Annular Dark Field – HAADF). 
Микрофрактография покрытий, подвергнутых разрушению изгибом с высокой 
скоростью нагружения при комнатной температуре, исследовалась на растро-
вом электронном микроскопе Zeiss Ultra 55. 

Рентгеноструктурные исследования проводили с использованием рентге-
новского дифрактометра ДРОН-3 в фильтрованном Сu-Kα-излучении. По дан-
ным рентгеноструктурного анализа в процессе синтеза покрытий образуется 
однофазный нитрид титана (TiN) – соединение внедрения с базисной структу-
рой типа B1 (NaCl) Следов присутствия металлического титана на рентгено-
граммах не выявлено. Образцы также визуально обнаруживали золотистую 
окраску, характерную для нитрида титана.  

Микрофрактограмма системы «TiN покрытие–подложка», которая под-
вергнута разрушению изгибом, приведена на рисунке 1.  

Вязкий излом (см. рис. 1, позиция 3) в зоне отрыва покрытия от подложки 
свидетельствует о высокой адгезионной прочности межфазной границы «по-
крытие–подложка». Отрыв покрытия, по-видимому, происходит в пригранич-
ной области между покрытием и поверхностью подложки через ее тело. Таким 
образом, высокая степень адгезии приводит в процессе разрушения системы 
«покрытие–подложка» к когезионному типу отрыва по пластически деформи-
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руемому материалу подложки. 

 
Рис. 1. Микрофрактограмма TiN покрытия, подвергнутого хрупкому раз-

рушению. (Подложка – нержавеющая сталь 12Х18Н10Т. Микрочастицы в по-
крытии не выявляются): 1 – поверхность покрытия; 2 – фрагмент межкристал-
литного хрупкого излома покрытия; 3 – зона подложки из нержавеющей стали, 
где TiN покрытие отслоилось с образованием вязкого излома в материале под-
ложки;  4 – направление роста покрытия. 

Микрорельеф поверхности излома (см. рис. 1, позиция 2) свидетельствует 
о межкристаллитном распространении трещины при разрушении образца и 
столбчато-клиновидной форме его кристаллических зерен. На изломах покры-
тий и на их поверхности МЧ не выявляются. Осаждение TiN в пульсирующей 
плазме оказалось эффективным способом подавления захвата МЧ. 

 
Рис. 2. Светлопольное ПЭМ изображение микроструктуры поперечного 

среза TiN покрытия, которое было утонено фокусированным ионным пучком. 
Микроструктура состоит из кристаллических зерен столбчато-клиновидной 
формы. Некоторые зерна прорастают на всю толщину от подложки до поверх-
ности покрытия. МЧ в объеме покрытия не выявляются. 
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Более детальная информация о форме и линейных размерах зерен была 
получена от утоненных образцов поперечных срезов покрытий. Поперечный 
срез выполнялся в плоскости параллельной поверхности излома (см. рис. 1, 
позиция 2). 

Светлопольное электронно-микроскопическое изображение микрострук-
туры утоненного фокусированным ионным пучком поперечного среза иссле-
дуемого образца покрытия приведено на рисунке 2. Микроструктура покрытия 
состоит из кристаллических зерен столбчато-клиновидной формы. Никаких 
следов макрочастиц в объеме образцов не выявлено. 

Таким образом, результат проверки предположения, связанного с подав-
лением захвата МЧ под воздействием пульсирующего смещения, приклады-
ваемого к подложке полностью подтвердился при синтезе сверхтвердых по-
крытий из TiN. Данный эффект открывает новые возможности не только в 
оптимизации существующих технологий вакуумно-дугового осаждения по-
крытий TiN, но и создание вакуумно-дуговых установок нового поколения. 
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