
Введение

Для повышения износостойкости режущего ин�
струмента широко используют покрытия на основе
нитрида титана. При высоких скоростях резания
из�за низкой окислительной стойкости на поверх�
ности покрытия TiN начинает расти хрупкий слой
оксида титана, который из�за низкой адгезионной
и когезионной прочности быстро разрушается. В
настоящее время на основе TiN разрабатывается
новый класс покрытий – многокомпонентные на�
ноструктурные, получаемые с помощью магнетрон�
ных методов распыления мишеней из металличе�
ских сплавов, включающих кроме титана другие эл�
ементы, такие, как Al, Zr, Hf, Cr, V, Nb, Si и др. [1, 2].

Такие покрытия, например, на основе Ti�Al�N,
при определенном соотношении в кристалличе�
ской решетке атомов титана и алюминия, проявля�
ют уникальное сочетание свойств. Они характери�
зуются высокой твёрдостью, износостойкостью,
окислительной стойкостью, термической стабиль�
ностью и, одновременно, высоким коэффициен�
том упругого восстановления и низким коэффици�
ентом трения [3, 4]. Изготовление многоэлемент�
ных сплавных мишеней для получения подобных
покрытий сопряжено со значительными техниче�
скими и технологическими трудностями. Поэтому,
в данной работе для нанесения покрытий исполь�
зовали мишени из промышленных материалов: ти�
тана ВТ�1�0 и алюминиевого сплава АК�12. Упра�
вление структурой и фазовым составом покрытия
осуществляется выбором режимов распыления ми�
шеней при одновременной работе магнетронов,
парциальных давлений рабочей газовой смеси и
температуры подложки, приложением к подложке
напряжения смещения.

Целью настоящей работы являлось исследова�
ние возможности получения нанокомпозитных по�
крытий Ti�Al�Si�N при одновременной работе двух

магнетронов с мишенями разного состава и изуче�
ние влияния параметров осаждения на структурно�
фазовое состояние, химический состав и микро�
твердость покрытий.

Материалы и методика эксперимента

Осаждение покрытий проводили на установке
вакуумного напыления типа «Квант» [5]. В основе
работы схемы осаждения лежит одновременное на�
пыление покрытия с помощью двух магнетронов с
мишенью из титана ВТ�1�0 и мишенью из сплава
АК�12, содержащего алюминий (90 вес. %) и крем�
ний (10 вес. %) диаметром 120 мм. Питание магне�
тронов осуществлялось от источников постоянно�
го тока, оснащённых системой защиты от микро�
дуг. Магнетроны располагались по периметру ци�
линдрической вакуумной камеры (рис. 1) под
углом 120° друг относительно друга и под углом
120° относительно нагревателя. Образец помещали
вдоль вертикальной оси камеры и вращали в про�
цессе напыления вокруг нее с постоянной угловой
скоростью со скоростью до 10 об/мин. Дистанция
напыления для обоих магнетронов составляла
60 мм. Мощность разряда магнетрона поддержива�
лась в пределах 0,5...2 кВт. Покрытия осаждали в
реактивной среде из смеси газов аргона и азота при
общем давлении 0,3 Па и парциальном давлении
азота 0,03...0,06 Па.

Нагрев образцов в вакуумной камере перед на�
пылением и поддержание температуры в процессе
напыления покрытия осуществляли с помощью
молибденового нагревателя (рис. 1). Измерение
температуры выполнялось с использованием хро�
мель�алюмелевой термопары с точностью ±5 °С.
Покрытия осаждались на нагретые до температур
300 °С подложки, к которым дополнительно при�
кладывался постоянный потенциал смещения
Us=–100 В.
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Рис. 1. Схема напыления покрытия Ti�Al�Si�N

В качестве подложек служили образцы в виде
параллелепипедов с размерами 6×6×15 мм из под�
шипниковой стали ШХ�15, закаленной и отпущен�
ной согласно стандартному режиму. Рабочие по�
верхности образцов шлифовали и полировали до
Rа=0,08 мкм. Перед помещением в вакуумную ка�
меру образцы подвергались обезжириванию орга�
ническими растворителями, промывке этиловым
спиртом и сушке. С целью уменьшения влияния
случайных ошибок эксперимента на полученные
результаты при каждом режиме напыления было
получено и исследовано по 5–6 образцов.

Рентгеноструктурный и рентгенофазовый ана�
лиз (РСА) проводился с помощью дифрактометра
ДРОН�7 в интервале углов 20...140° в фильтрован�
ном Co�Kα�излучении. Микротвёрдость покрытий
измеряли с помощью нанотвердомера NanoHar�
dnessTester фирмы CSM. Концентрационные про�
фили элементов по толщине покрытия исследова�
лись масс�спектрометром вторичных ионов МС�
7201М в режиме травления пучком ионов аргона.

Результаты эксперимента и обсуждение

При осаждении покрытия по реализуемой в дан�
ной работе схеме (рис. 1) возможно получение как
однородного по составу покрытия, так и с чередую�
щимися по составу слоями. Чтобы происходило эф�
фективное перемешивание напыляемых монослоев,
и нанокомпозитное покрытие получалось однород�
ным с минимальными внутренними напряжения�
ми, необходимо было выбрать оптимальную ско�
рость вращения образца при применяемых мощно�
стях распыления магнетронов. Поскольку они ле�
жат в пределах 0,5...2 кВт, то при скорости вращения
образца 6 об/мин, скорость нанесения будет соста�
влять 0,6...6 нм/с. В этом случае толщина напыляе�
мых монослоев может лежать в пределах 5...40 нм. В
результате, если не будет эффективного перемеши�
вания разнородных потоков распыляемых материа�
лов, то покрытие должно получиться многослой�
ным из чередующихся слоев Ti�N и Al�Si�N. Для то�
го, чтобы определить необходимую скорость враще�
ния образца, были выполнены исследования мето�
дом масс�спектрометрии вторичных ионов (МСВИ)
концентрационных профилей покрытий, получен�
ных при разных скоростях вращения. В этом случае
покрытие будет получаться однородным без колеба�
ний концентрации элементов по толщине.

Анализ концентрационных профилей распре�
деления составляющих покрытие элементов
(рис. 2) показывает, что, начиная от скорости вра�
щения образца 6 об/мин, концентрация Ti и Al ос�
тается постоянной в пределах экспериментальной
погрешности при увеличении глубины травления
покрытия пучком ионов аргона в измерительной
камере спектрометра. Это позволяет сделать вывод
о том, что при осаждении покрытия толщина от�
дельных слоев получается достаточно малой, так
что за время осаждения покрытия при температуре
подложки 300 °С происходит эффективное вырав�
нивание химического состава покрытия по толщи�
не. Следовательно, при выбранных режимах осаж�
дения покрытия получаются однородным по хими�
ческому составу.
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Рис. 2. Распределение элементов Ti (♦), Al ( ) и N (•) в поверхностном слое покрытий Ti�Al�Si�N на образцах 1НС19, 1НС23,
1НС31
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Для изучения строения и свойств получающихся
покрытий концентрацию Ti, Al и Si варьировали из�
менением токов разряда магнетронов. Сначала при
максимально возможном значении тока разряда
магнетрона с титановой мишенью увеличивали ток
разряда магнетрона с алюминиево�кремниевой ми�
шенью от минимально до максимально возможно�
го. Затем при максимально возможном токе магне�
трона с алюминиево�кремниевой мишенью умень�
шали ток разряда магнетрона с титановой мишенью.

Исследование химического состава покрытий
методом МСВИ показало, что изменение соотно�
шения токов разряда магнетронов может изменять
его в значительной мере (таблица). При этом кон�
центрация азота в покрытии остаётся на постоян�
ном уровне 55±1 ат. %. Прохождение всего диапазо�
на вариации токов разряда магнетронов приводит к
уменьшению концентрации титана в покрытии в
~3 раза, и к увеличению алюминия – в ~10 раз. Та�
ким образом, исследуемым методом напыления
можно получить многоэлементные покрытия в ин�
тервале составов от почти чистого TiN, а точнее от
Ti0,42Al0,03N0,55, до Ti0,15Al0,31N0,54. Метод МСВИ облада�
ет низкой чувствительностью к ионам кремния, а
поскольку их относительная концентрация в
~10 раз ниже концентрации алюминия, то она ока�
зывается за порогом обнаружения.

При исследовании фазового состава и структу�
ры с помощью РСА путём индицирования дифрак�
тограммы (рис. 3) в покрытии Ti�Al�Si�N (образец
1НС31) обнаружено наличие трёх фаз:

• твёрдый раствор Ti�Al�N с кубической решеткой
типа NaCl и параметром решётки а=0,422 нм;

• AlN с гексагональной решеткой типа Р63/mc с
параметрами а=0,3114 нм и с=0,4979 нм;

• Si3N4 с гексагональной решеткой типа Р31С с па�
раметрами решетки а=0,7754 нм, и с=0,5622 нм.

Таблица. Химический состав покрытий Ti�Al�Si�N при раз�
ных значениях токов разряда магнетронов с ми�
шенями из титана и алюминиевого сплава АК�12

Оценка среднего размера зерен основных фаз
по уширению дифракционных линий [6] дает вели�
чину от 5 до 20 нм.

Результаты измерения микротвёрдости поверх�
ностного слоя покрытий, полученных при разных
значениях разности токов (IAlSi–ITi) разряда магне�
тронов, приведены на рис. 4. По графику измене�
ния микротвёрдости в координатах Hn–(IAlSi–ITi),
можно заметить, что с ростом разности токов
(IAlSi–ITi), что эквивалентно увеличению концентра�
ции атомов Al и Si в покрытии, микротвердость
вначале повышается, достигая максимального зна�
чения 35,1 ГПа при ITi=3,5 А и IАlSi=4,5 А, а затем
вновь понижается.

№ образца ITi, А IAlSi, А CTi, ат. % CAl, ат. % CN, ат. %

1НС23 4 2 42 3 55

1НС21 4 3 39 7 54

1НС19 4 4 35 10 55

1НС18 4 4,5 32 13 55

1НС28 3,5 4,5 28 16 56

1НС29 3 4,5 29 15 56

1НС30 2,5 4,5 20 25 55

1НС31 2 4,5 15 31 54
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Рис. 3. Дифрактограмма покрытия Ti�Al�Si�N на образце 1НС31
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Рис. 4. Изменение микротвердости H покрытий Ti�Al�Si�N с
ростом разности токов (IAlSi—ITi)

Появление максимума микротвёрдости при со�
отношении между концентрациями Al и Ti, равном
36 и 64 ат. %, объясняется тем, что в этой области хи�
мических составов в покрытии достигается опреде�
ленное соотношение между фазами Ti�Al�N и AlN,

приводящее к наиболее эффективной сегрегации
фазы AlN по границам зерен Ti�Al�N, за счет кото�
рой происходит торможение роста последних. Это
приводит к формированию нанокристаллической
структуры покрытия с наименьшим размером зерен
и, соответственно, к упрочнению покрытия [2, 3].

Выводы

1. С помощью одновременного осаждения при
общем давлении смеси газов 0,3 Па (аргон�азот)
с использованием двух магнетронов с мишеня�
ми из титана ВТ�1�0 и алюминиевого сплава
АК�12 при 300 °С получены нанокомпозитные
покрытия Ti�Al�Si�N, состоящие из фаз
Ti�Al�N, AlN и Si3N4 с размером зерен в преде�
лах 5...20 нм и однородным по глубине покры�
тия химическим составом.

2. Установлен характер зависимостей химическо�
го состава и микротвердости нанокомпозитных
покрытий от соотношения токов разряда обоих
магнетронов.

3. Определено оптимальное соотношение токов
разряда магнетронов и скорости вращения об�
разцов для получения однородного покрытия с
наименьшим размером зерна и, в тоже время,
имеющих наибольшую микротвердость.
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