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Основным материалом оболочек тепловыделяющих элементов (ТВЭЛ) водо-водяных реакторов является 

циркониевый сплав с добавкой 1% ниобия (Zr-1%Nb). Для защиты ТВЭЛов от высокотемпературного 

окисления предлагается использовать хромовые покрытия [1, 2]. В настоящей работе методом магнетрон-

ного распыления «горячей» мишени и с помощью дуального магнетрона на подложках из Zr-1%Nb были 

сформированы хромовые покрытия, стойкие к высокотемпературному окислению. Цель исследования за-

ключается в установлении роли конструкции магнетронного диода в формировании хромовых покрытий, 

стойких к высокотемпературному окислению. 

Осаждение хромовых покрытий на подложки из Zr-1%Nb 20×20 мм2 и толщиной 2 мм проводилось на 

установке плазменного осаждения, оборудованной дисковыми магнетронными диодами, ионным источ-

ником, системой подачи рабочих газов (Ar, N2, O2). В установке был реализован планетарный механизм 

вращения подложек. Рабочее давление Ar в процессе осаждения составляло 0,2 Па. Перед напылением 

пленок поверхность подложек обрабатывалась в течение 15 минут ионным пучком источника с замкнутым 

дрейфом электронов (ООО «Прикладная электроника», Россия) при напряжении 2,5 кВ и токе 35 мА. Для 

удаления загрязнений и окислов с поверхности мишеней проводилось их предварительное распыление в 

течение двух минут. Было получено 4 образца, параметры их осаждения представлены в таб. 1. 

Таб 1. Режимы осаждения плёнок Cr на Zr-1%Nb 

№ Тип мишени Q, Вт/см2 t, мин h, мкм 

Cr-1 Магнетрон с «горячей» ми-

шенью 

29,9 25 1,8 

Cr-2 33,0 3,1 

Cr-3 37,7 4,5 

Cr-4 Дуальный магнетрон 31,4 128 3,1 

Примечание: Q – плотность мощности разряда; t – время осаждения; h – толщина плёнки. 

 

При нанесении хромовых покрытий на подложки из циркония дополнительно в камеру были установлены 

образцы-свидетели (подложки из кремния). С помощью сканирующей электронной микроскопии (Philips 

515, Нидерланды) была исследована микроструктура полученных покрытий и уточнены данные по тол-

щине покрытий. 

Анализ полученных изображений показывает, что хромовые покрытия, полученные методом распыления 

«горячей» мишени, имеют столбчатую микроструктуру, которая становится менее выраженной при уве-

личении мощности разряда ввиду более быстрого роста температуры подложки. Такая тенденция харак-

терна для микроструктуры зоны II, согласно модели структурных зон (SZM) [3]. Данная зона характери-

зуется усилением диффузии адатомов, что приводит к формированию столбчатой микроструктуры с су-

щественно меньшим числом дефектов, большей однородностью и упорядоченностью. При использовании 
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дуального магнетрона с мощностью 4 кВт получены покрытия с плотной и однородной микроструктурой, 

поскольку низкие скорости осаждения и большая энергия в расчете на один атом обеспечивают интенсив-

ную поверхностную диффузию конденсирующихся атомов на подложке. 

Для испытания хромовых покрытий на высокотемпературное окисление образцы циркония с защитными 

покрытиями из хрома помещались в атмосферную термокамеру, нагретую до 500°С. После этого осу-

ществлялся нагрев со скоростью ~0,4˚/c до 1100°С и выдержка образцов в течение 20 мин. После испыта-

ний камера открывалась и образцы охлаждались естественным образом. 

Данные спектрометрии тлеющего разряда, полученные с помощью прибора GD-Profiler-2 («Horiba Ltd.», 

Япония) после выдержки образцов в высокотемпературной печи, показали, что кислород проник в цирко-

ний на глубину ~30 мкм в образце Cr-1. В остальных образцах кислород содержится в незначительных 

количествах на глубине 1-3 мкм, при этом его основная доля находится в покрытии, а в подложке – на 

уровне фонового сигнала спектрометра. Из данных рентгеновской спектроскопии (Shimadzu XRD-7000S, 

Япония) следует, что после окисления состав образцов представлен в основном фазами хрома (11,6-31,9 

об.%) и его оксида (52,7-84,8 об.%). Образец Cr-1 с наименьшей толщиной хромового покрытия оказался 

наиболее всего подвержен высокотемпературному окислению, только в его составе был обнаружен сте-

хиометричный оксид циркония ZrO2 (11,1 об.%), в остальных образцах обнаружена только фаза циркония 

с растворённым кислородом Zr3O (0,4-9,8 об.%). Для образца, полученного помощью дуальной МРС, об-

щее содержание фазы ZrOx в плёнке cоставляет 0,4 об.% и является наименьшим среди всех образцов. 

Таким образом, образцы, полученные в плазме дуальной МРС, являются более стойкими к окислению, 

нежели образцы с покрытиями, имеющими столбчатую микроструктуру, полученные при распылении «го-

рячей» мишени. При анализе рабочих параметров напылительных систем было обнаружено, что магнетрон 

с «горячей» мишенью имеет производительность в 3-7 раз больше в сравнении с магнетронами, где реали-

зовано только распыление мишени. Энергия, поступающая на подложку, в расчёте на 1 осажденный атом 

(4,9-8,1 эВ/ат.) существенно меньше при распылении «горячей» мишени, чем при использовании дуальной 

МРС (31,4 эВ/ат.). 

Исследования выполнены за счёт средств гранта РНФ (проект 15-19-00026). 
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