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1. Введение

С целью повышения износостойкости режущего
инструмента широкое применение получили покры�
тия на основе нитрида титана (TiN). Однако в про�
цессе более детального исследования свойств выяс�
нилось, что они имеют ряд недостатков, ограничива�
ющих перспективу их использования в промышлен�
ности. Так, они имеют низкую окислительную стой�
кость. При нагреве выше 550 °С на поверхности по�
крытия TiN начинает расти хрупкий с низкой адгези�
ей слой оксида титана в фазе рутила, который быстро
разрушает защитную стойкость покрытия [1]. Недо�
статочными для современного уровня развития тех�
ники и технологии оказались механические и трибо�
технические свойства этого покрытия.

В настоящее время на основе TiN разрабатыва�
ется новый класс покрытий – нанокомпозитные со
средним размером зерен менее 100 нм, в частности,
двухфазные покрытия на основе нитридов титана и
алюминия [2–5]. Вследствие значительного увели�
чения объемной доли границ раздела такие покры�
тия проявляют в ряде случаев уникальное сочета�
ние свойств: высокую твердость, износостойкость,
окислительную стойкость и, одновременно, высо�
кий коэффициент упругого восстановления и низ�
кий коэффициент трения. Механизм образования
нанокомпозитных структур связывают с сегрегаци�
ей одной фазы по границам зерен другой фазы, в
результате которой прекращается рост кристалли�
тов. Этот процесс реализуется путем введения в со�

став растущего конденсата легирующих элементов
или с помощью бомбардировки растущего конден�
сата потоком ионов, а также различными комбина�
циями этих методов. Управление структурой и фа�
зовым составом покрытия осуществляется обычно
подбором режимов осаждения, изменением кон�
центрации легирующих элементов, парциальных
давлений рабочей газовой смеси и температуры
подложки, приложением к подложке отрицатель�
ного напряжения смещения или бомбардировкой
ее пучками газовых ионов с высокой энергией.

Целью настоящей работы является исследова�
ние триботехнических и механических свойств,
структурных характеристик магнетронных нано�
композитных покрытий на основе нитридов титана
и алюминия, а также проведение их сравнительно�
го анализа при осаждении в условиях ионной бом�
бардировки и без нее.

2. Методика эксперимента

Осаждение покрытий проводили на установке
вакуумного напыления типа “Квант” [6] с помощью
магнетрона с мишенью из сплава титана (57 ат. %) и
алюминия (43 ат. %) диаметром 120 мм, работающе�
го от источника постоянного тока, оснащенного си�
стемой защиты от микродуг. Мощность разряда маг�
нетрона равна 2,2 кВт. Покрытия осаждали в реак�
тивной среде из смеси газов аргона и азота при об�
щем давлении 0,2 Па и парциальном давлении азота
– 0,03 Па. Нагрев образцов в вакуумной камере пе�
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ред напылением и поддержание температуры в про�
цессе напыления покрытия осуществляли с помо�
щью молибденового нагревателя. Измерение темпе�
ратуры выполнялось с помощью хромель�алюмеле�
вой термопары с точностью ±5 °С. Одна часть по�
крытий (партия образцов 1) осаждалась на нагретые
до температуры 350 °С подложки, другая (2) – на на�
гретые до этой температуры подложки, к которым
дополнительно прикладывался постоянный потен�
циал смещения Us=–200 В. В качестве подложек
служили пластины из аустенитной стали 12Х18Н10Т
или из твердого сплава Т15К6. Рабочие поверхности
образцов шлифовали и полировали до Ra=0,16 мкм.
Перед помещением в вакуумную камеру образцы
подвергались обезжириванию органическими ра�
створителями, промывке этиловым спиртом и суш�
ке. С целью уменьшения влияния случайных оши�
бок эксперимента на полученные результаты при
каждом режиме напыления было получено и иссле�
довано по 6–10 образцов. Толщина напыленных по�
крытий для всех образцов была в пределах 6…7 мкм.

Рентгеноструктурный и рентгенофазовый ана�
лиз (РСА) проводился с помощью дифрактометра
ДРОН�3М в интервале углов ~30…120° в фильтро�
ванном Со�Кα�излучении. Использование основ�
ных характеристик дифракционных максимумов
позволило рассчитать параметр решетки, средний
размер зерен и внутренние упругие микронапряже�
ния в покрытиях [7]. Морфологию поверхности
покрытий изучали с помощью атомной силовой
микроскопии (АСМ) на приборе “Solver P47” с ис�
пользованием кремниевого кантилевера CSC12.
Концентрационные профили элементов по толщи�
не покрытия исследовались масс�спектрометром
вторичных ионов МС�7201М в режиме травления
пучком ионов аргона.

Испытания на трение и износ проводили на ма�
шине 2070СМТ�1 по схеме “вращающийся диск –
неподвижная колодка”. В качестве колодки устана�
вливали образец в виде параллелепипеда размером
6×6×15 мм, на верхнюю грань которого было нане�
сено покрытие. Контртело представляло диск тол�
щиной 10 мм и диаметром 50 мм из нормализован�
ной стали 40 твердостью HВ=197, у которого рабо�
чая внешняя цилиндрическая поверхность шлифо�
валась с целью уменьшения шероховатости до
Ra=0,16 мкм. Процесс изнашивания проводили на
воздухе в условиях сухого скольжения вращающе�
гося цилиндрического контртела со скоростью
100 об/мин относительно неподвижного образца
при нагрузке 49 H, приложенной по нормали к по�
верхности покрытия. Суммарную толщину покры�
тия и износ образцов определяли взвешиванием и
контролировали профилографом К�296. Данные
двух методов совпадали в пределах ошибок экспе�
римента. Износостойкость покрытий определялась
как отношение времени изнашивания Δt к величи�
не убыли массы покрытия Δm.

Твердость покрытия измеряли микротвердоме�
ром ПМТ�3 при нагрузке на индентор 0,5 Н и на�

нотвердомером NanoHardnessTester, CSM при на�
грузке на индентор 20 мН. С помощью нанотвердо�
мера определяли также модуль упругости материа�
ла покрытий.

Стойкостные испытания режущих пластин из
твердого сплава Т15К6 проводили на жестких ре�
жимах при продольном точении цилиндрических
заготовок из стали 45 со скоростями резания
180…240 м/мин, подачей 0,43 мм/об., глубиной ре�
зания 1,0 мм без использования смазочно�охлаж�
дающей жидкости. При этом определяли общую
длину пути резания до момента скола режущей
кромки или ее катастрофического износа, резко
изменяющих скорость резания, так что на обраба�
тываемой поверхности заготовки появляются
принципиальные изменения.

3. Результаты эксперимента и обсуждение

Структура однофазных покрытий обычно опи�
сывается на основе моделей структурных зон [8, 9],
предсказывающих столбчатый характер покрытия
при температуре напыления менее ~0,5Ts (Ts – тем�
пература плавления) и глобулярный – при более
высоких температурах. Однако, эти модели значи�
тельно видоизменяются при введении легирующих
элементов в материал покрытия, останавливающе�
го рост зерен и стимулирующего их рекристаллиза�
цию. Это приводит к появлению новой зоны с гло�
булярной мелкодисперсной структурой в области
низких температур осаждения покрытий, менее
~0,1Ts, которая распространяется в область более
высоких температур при увеличении концентра�
ции легирующих элементов [10].

а

б

Рис. 1. Морфология поверхности покрытий на основе
Ti1–хAlхN: а) покрытие 1, б) покрытие 2
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На рис. 1 показано полученное с помощью
атомного силового микроскопа изображение по�
верхности полученных покрытий. Покрытия 1
имеют столбчатую структуру, 2 – глобулярную. По�
перечный размер столбцов в покрытиях первого
типа находится в пределах (100…500 нм), высота
вершин колеблется от 50 до 100 нм. Вершины име�
ют сглаженную куполообразную форму. Для этих
покрытий характерно расположение столбцов на
подложке параллельными рядами шириной в один
и длиной в несколько тысяч столбцов. Столбцы
имеют близкие поперечные размеры, располагают�
ся плотно друг к другу, поры в них отсутствуют.
Применение ионной бомбардировки в процессе
осаждения приводит к исчезновению рядности в
морфологии покрытий 2 и появлению остроконеч�
ных выступов на поверхности, разделяющихся на
две характерные группы. Первая, наиболее много�
численная, состоит из выступов с примерно одина�
ковой высотой, поперечным размером и расстоя�
нием между ними 50…200 нм. Вторая включает
редко встречающиеся выступы с высотой и попе�
речным размером в 5…10 раз больше, чем первых.
Покрытие 2 имеет плотную структуру без пор по
всей поверхности.

С помощью рентгенофазового анализа полу�
ченных дифрактограмм (рис. 2) установлено, что
покрытия состоят из основной фазы Ti1–xAlxN с ку�
бической решеткой В1 типа NaCl и дополнитель�
ной фазы AlN с гексагональной решеткой В4 типа
вюртцита. Соотношение объемных долей фаз в по�
крытиях приведено в табл. 1. Видно, что проведе�
ние ионной бомбардировки путем приложения по�
тенциала смещения к подложке не влияет на фазо�
вый состав покрытия. 

Рис. 2. Рентгенограммы покрытий 1 – (а) и 2 – (б) на основе
Ti1–х AlхN

Средний размер зерен основной фазы, опреде�
ленный методом РСА и АСМ, находится в пределах
18...22 нм, дополнительной – менее 10 нм (табл. 1).

Зерна основной фазы в покрытии 1 имеют преиму�
щественную кристаллографическую ориентировку
(200), в покрытии 2 – (111). Относительная доля
ориентированных в одном направлении зерен в по�
крытии может превышать 90 %. Этот результат со�
гласуется с механизмом роста покрытий [11], учи�
тывающим не только поверхностную энергию и
кинетические факторы, но и энергию деформации.
Преобладающая ориентация зерен определяется
минимумом общей энергии тонких пленок, со�
стоящей из поверхностной энергии и энергии де�
формации. Покрытия будут расти в направлении
(200) с самой низкой энергией, когда определяю�
щим фактором роста является поверхностная энер�
гия. Образование (111) плоскости с минимальной
энергией деформации происходит в случае, когда
доминирует в процессе роста покрытия деформа�
ция. Это справедливо в условиях высокой подвиж�
ности атомов на поверхности растущей пленки.
При понижении температуры осаждения подвиж�
ность атомов на поверхности подложки становится
недостаточной, чтобы обеспечить рост зерен в од�
ной кристаллографической ориентации, поэтому в
таких условиях текстура не образуется.

Таблица 1. Характеристики фазового состава и микрострук�
туры покрытий на основе Ti1–xAlxN (a – параметр
решетки, dx – средний размер зерен основной фа�
зы, σi – уровень внутренних упругих напряжений,
I111/IΣ и I200/IΣ – соотношения интенсивностей ре�
флексов (111) и (200) к суммарной интенсивности
всех рефлексов фазы Ti1–xAlxN, определенных по
дифрактограммам)

Как видно из табл. 1, при осаждении покрытий
1 без ионной обработки, уровень внутренних упру�
гих напряжений σi имеет значение ~3,1 ГПа. При�
менение ионной бомбардировки приводит к пони�
жению величины σi в покрытиях 2. Подобное влия�
ние ионной бомбардировки на уровень внутренних
упругих напряжений наблюдалось авторами [12] в
покрытии на основе TiN. Параметр решетки ос�
новной фазы имеет величину 0,4195 нм в покры�
тиях 1 и более высокую (табл. 1) в покрытиях 2. Из�
вестно, что алюминий входит в решетку TiN, заме�
щая атом титана, а, поскольку радиус атома алюми�
ния (0,143 нм) меньше радиуса атома титана
(0,147 нм), то параметр решетки Ti1–xAlxN должен
быть ниже значения 0,4244 нм, характерного для
TiN. Действительно, при исследовании влияния
концентрации алюминия на параметр решетки
Ti1–xAlxN авторы [13] получили такой вид зависимо�
сти. Если в соответствие с этой зависимостью
определить по полученным нами значениям пара�
метров решетки концентрацию алюминия в осно�
вой фазе покрытий, то оказывается, что в покры�
тиях 1 она равна ~45 ат. %, что близко к содержа�

№

партии

Фазовый

состав а, нм dx, нм σi, ГПа I111/IΣ I200/IΣ
Ti1–xAlxN AlN

1 ~0,96 ~0,04 0,4195±0,0002 22±7 3,1±0,3 – 0,93

2 ~0,97 ~0,03 0,4214±0,0002 18±8 2,4±0,3 0,88 0,06
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нию алюминия в мишени (~43 ат. %). В покрытиях
2 она имеет меньшую величину ~34 ат. %, что мо�
жет быть связано с преимущественным обратным
рассеянием атомов Al из покрытия из�за более вы�
сокого коэффициента его распыления при ионной
бомбардировке [14]. В пользу этого предположения
говорят результаты исследования распределения
относительной концентрации элементов по тол�
щине покрытий, изменение которой пропорцио�
нально току вторичных ионов [15]. Как видно (рис.
3), концентрация азота в этих покрытиях не отли�
чается в пределах погрешности эксперимента, тог�
да как концентрация алюминия в покрытии 1 выше
в ~1,3 раза, чем в покрытии 2.

Рис. 3. Изменение величины тока Is вторичных ионов алю�
миния (a) и азота (б) с увеличением глубины h трав�
ления поверхностного слоя покрытий 1 и 2 пучком ио�
нов аргона

Таблица 2. Трибомеханические свойства покрытий на основе
Ti1–xAlxN (Hv – микротвердость, H – нанотвердость,
Е – модуль упругости, Δt/Δm – износостойкость)

Сравнение полученных величин трибомехани�
ческих свойств (табл. 2) показывает, что микро� и
нанотвердость покрытий, полученных в условиях
ионной бомбардировки, несколько выше, а износо�
стойкость – ниже, чем у таких покрытий без ион�
ной обработки. Более высокая твердость покрытий
второго типа может быть связана с изменением пре�
имущественной ориентации зерен основной фазы с
(200) на (111), что, как показано в [11], приводит к
повышению твердости покрытий на основе TiN.

Понижение износостойкости покрытий при
ионной обработке (табл. 2), по�видимому, обусло�
влено понижением содержания алюминия в основ�
ной фазе. В исследуемых условиях имеет место оки�
слительное изнашивание. В процессе трения тем�
пература поверхностного слоя покрытия повыша�
ется. При этом, как показано в [16], алюминий
диффундирует к поверхности и, соединяясь с ки�
слородом, образует защитный слой Al2O3, затруд�
няющий дальнейшее окисление покрытия. Пони�
жение концентрации алюминия затрудняет про�
цесс создания защитного слоя Al2O3 на поверхности
покрытия, уменьшая тем самым износостойкость
последнего. Проведение стойкостных испытаний
твердосплавных режущих пластин Т15К6 показало,
что ресурс работы пластин с покрытием Ti1–xAlxN
при указанных выше режимах резания в ~3…4 раза
выше, чем пластин без покрытия (рис. 4).

Рис. 4. Результаты стойкостных испытаний твердосплавных
режущих пластин Т15К6

Выводы

1. С помощью магнетронного осаждения с ис�
пользованием мишени из сплава титана
(57 ат. %) и алюминия (43 ат. %) при температу�
ре 350 °С получены сверхтвердые (>40 ГПа ) на�
нокомпозитные покрытия, состоящие из двух
фаз – основной Ti1–xAlxN (96…97 об. %) и допол�
нительной AlN (3…4 об. %).

2. Бомбардировка покрытий ионами в процессе
роста приводит к уменьшению атомной кон�
центрации алюминия, смене текстуры с (200) на
(111) и уменьшению уровня внутренних упру�
гих напряжений. В результате твердость покры�
тий возрастает, износостойкость – понижается.

3. Нанесение покрытия Ti1–xAlxN на пластины из
твердого сплава Т15К6 повышает их ресурс ра�
боты в ~3…4 раза по сравнению с пластинами
без покрытия при скоростях резания
180…240 м/мин и без использования смазочно�
охлаждающей жидкости. 

4. Наблюдаемое изменение трибомеханических
свойств полученных покрытий связывается с из�
менением фазового и химического состава, тек�
стуры и уровня внутренних упругих напряжений.

№ партии Hv, ГПа Н, ГПа Е, ГПа Δt/Δm, с/мг

1 41±3 46±4 402±30 510±40

2 43±3 51±4 441±25 440±30
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Актуальность дентальной имплантации на дан�
ный момент является бесспорной, но до сих пор
окончательно не решена проблема отторжения им�
плантатов костной тканью на ранних и поздних
сроках [1, 2]. Внутрикостный дентальный имплан�
тат представляет собой искусственный корень зуба,
выполненный из биоинертных материалов (титан,
цирконий, тантал) (рис. 1). Идеальной поверхно�
стью имплантата с точки зрения долговременности
и надежности функционирования является та, ко�
торая вступает в прямой контакт с костной тканью
без образования фиброзной прослойки. Такой спо�
соб взаимодействия имплантата с костной тканью
называется остеоинтеграцией. Многочисленные
экспериментальные и клинические исследования

доказывают, что плазмонапыленные биоактивные
покрытия на поверхности имплантатов наилучшим
образом стимулируют остеоинтеграцию и являют�
ся наиболее эффективным решением проблемы
отторжений имплантатов. В качестве основного
компонента биопокрытий используется гидрокси�
апатит (Ca10(PO4)6(OH)2), но как показали научные
исследования последних лет, весьма перспектив�
ным биоактивным материалом является фторги�
дроксиапатит (ФГАП). Замещение гидроксильной
группы ОН на ионы фтора приводит к созданию
материала, формула которого в общем виде выгля�
дит так: Ca10(PO4)6Fx(OH)2–x. Можно предположить,
что введение в состав кристаллов синтетического
гидроксиапатита (ГАП) молекул фтора будет спо�
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Проблема отторжений дентальных имплантатов на разных сроках функционирования успешно решается за счет создания на их
поверхности специального биоактивного покрытия, сформированного методом электроплазменного напыления. Основными
биоактивными компонентами таких покрытий могут служить гидроксиапатит, трикальцийфосфат, биостекла, биоситаллы. Как
показали научные исследования последних лет, весьма перспективным материалом для биопокрытий является фторгидроксиа�
патит, поскольку он оказывает стимулирующее действие на рост костной ткани. В данной статье приведена специальная техно�
логия нанесения биоактивного покрытия на основе фторгидроксиапатита и его ультразвуковой финишной обработки. 




