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Базовой технологией модификации поверхностей твердых тел в машино-
строении на сегодняшний день остается вакуумно-дуговое осаждение [1], а 
наиболее коммерциализованным материалом функциональных покрытий яв-
ляется нитрид титана – TiN [2]. Эти покрытия относятся к категории универ-
сальных и очень экономичных [3]. Их используют для повышения эрозионной 
и коррозионной стойкости рабочей поверхности деталей газотурбинных дви-
гателей, газоперекачивающих устройств, трубопроводной арматуры, больше-
размерных лопаток паровых турбин, тяжело нагруженного режущего и дефор-
мирующего инструмента [2-4]. Кроме функциональных защитных характери-
стик эти покрытия обладают замечательными декоративными свойствами, 
которые нашли широкий спектр применений, включая стоматологию [5]. При-
менение покрытий нитрида титана существенно улучшает магнитные характе-
ристики тонких лент магнитомягких сплавов на основе железа [6], повышает 
нагревостойкость тонких медных фольг, увеличивает износостойкость, улуч-
шает фрикционные свойства. Таким образом, многофункциональные покрытия 
нитрида титана продолжают оставаться в условиях рыночной экономики само-
стоятельным уникальным торговым предложением. В ближайшей и долго-
срочной перспективе этот рыночный потенциал не только сохранится, но и, 
по-видимому, увеличится в связи с пониманием важной роли в технологии 
этих покрытий получения наноструктурного состояния [7]. 

В условиях серийного производства важна воспроизводимость функцио-
нальных параметров покрытий нитрида титана. Их невоспроизводимость в 
частности может быть связана с особенностями вакуумно-дугового осаждения 
покрытий. Вакуумно-дуговое испарение титанового катода сопровождается 
эмиссией микро- и наночастиц, которые попадают в плазменный поток [8]. У 
большинства исследовательских и промышленных установок вакуумно-
дугового осаждения нитридных покрытий типа «Булат», ННВ и др., которые 
на сегодняшний день находятся в эксплуатации, отсутствуют какие-либо сред-
ства борьбы с частицами капельной фазы [9, 10]. Попадание микро- и наноча-
стиц титана на фронт осаждения нитридного покрытия происходит неконтро-
лируемым образом в течение всего цикла процесса синтеза [11]. В результате 
формируется неоднородное по химическому составу покрытие [12]. В этом 
случае ухудшаются некоторые служебные характеристики вакуумно-дуговых 
покрытий монофазного нитрида титана, в особенности, механические, анти-
коррозионные, анти-эрозионные, декоративные, оптические и другие [13, 14]. 

Вакуумно-дуговой разряд в технологиях модифицирования поверхности 
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активно используется в промышленности благодаря уникальным характери-
стикам наносимых покрытий. В этом разряде создаются потоки плазмы из 
частиц материала катода со степенью их ионизации, достигающей 100%. Ко-
личество ионов, кратность их заряда и энергии имеют тенденцию к увеличе-
нию с ростом температуры плавления материала катода. Высокая степень ио-
низации металлической плазмы дает возможность производить очистку под-
ложки в высоком вакууме, распыляя ее поверхность ионами испаряемого ма-
териала, и тем самым, обеспечивать высокую адгезию осаждаемого покрытия 
к подложке даже при относительно низкой температуре осаждения. Напуская в 
вакуумную камеру различные газы или их смеси, путем проведения плазмо-
химических реакций можно синтезировать покрытия из их соединений с испа-
ряемыми металлами (нитриды, карбиды, оксиды и т.п.). Ионная бомбардиров-
ка в процессе осаждения позволяет регулировать свойства покрытий, в частно-
сти, обеспечивая возможность получения наноструктурных покрытий.  

Проблема изучения в покрытиях микро-и нановключений материала ка-
тода имеет давнюю историю. Образцы покрытий изучали методами оптиче-
ской и растровой сканирующей микроскопии либо на поперечных шлифах, 
либо на поверхности осаждения. Но только с появлением высокоразрешающих 
растровых электронных микроскопов новейшего поколения типа Zeiss Ultra 55 
открылись новые возможности в исследовании и контроле этого явления. Об-
разцы для исследований готовились путем изгиба системы «медная подложка-
покрытие нестехиометрического нитрида титана» только до растрескивания 
(разрушения) покрытия при сохранении целостности подложки. Для электрон-
ных фрактографических исследований использовался автоэмиссионный рас-
тровый микроскоп Zeiss Ultra-55.  

Методом растровой электронной микроскопии с помощью новейшего ав-
тоэмиссионного растрового микроскопа Zeiss Ultra 55 исследованы микро- и 
нановключения металлических частиц материала катода в объеме вакуумно-
дуговых наноструктурных поликристаллических покрытий на основе несте-
хиометрического нитрида титана, подвергнутых разрушению. Покрытия со-
держали 38-40 атомных процентов азота. Автоэмиссионный растровый микро-
скоп Zeiss Ultra 55 рекомендуется как прибор, обеспечивающий получение 
полной информации в процессе контроля качества высоко- и сверхтвердых 
вакуумно-дуговых покрытий в серийном производстве в инструментальной 
промышленности и машиностроении, а также при разработке новых техноло-
гий, направленных на снижение эмиссии микро- и наночастиц с испаряемого 
металлического катода.  

Общая фрактограмма поверхности вакуумно-дугового наноструктурного 
поликристаллического покрытия нестехиометрического нитрида титана TiN, 
осажденного на медную подложку и подвергнутого разрушению с высокой 
скоростью нагружения при комнатной температуре представлена на рисунке 1. 
Хорошо видны характерные магистральные трещины хрупкого разрушения. 
Покрытие разрушается на отдельные фрагменты, которые удерживаются си-
лами адгезии на пластически деформированной медной подложке. Затвердев-
шие сфероподобные микро-и нановключения распределены как по поверхно-
сти фрагментов покрытия, так и в их объеме, выявляясь на характерных хруп-
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ких изломах. Локальный анализ химического состава включений показал, что 
они по составу полностью соответствуют материалу титанового катода.  

 

 

Рис. 1. Общая фрактограмма поверхности вакуумно-дугового конденсата 
TiN, осажденного на медную подложку и подвергнутого хрупкому разруше-
нию (затвердевшие сфероподобные микро- и нановключения титана распреде-
лены по поверхности фрагментов покрытия TiN и в объеме покрытия) 

Локальный участок покрытия, содержащий микро-и нановключения ма-
териала катода приведен на рисунке 2 при большом увеличении. Микрочасти-
ца титана попала в покрытие на завершающей стадии синтеза. По лункообраз-
ному углублению, из которого выпала микрочастица размером около 3 мкм, 
можно судить о том, что включения металлических частиц относительно слабо 
связаны с покрытием нитрида титана. Они, по-видимому, имеют точечный 
контакт с покрытием, который возник в момент попадания микрочастицы на 
фронт осаждения. «Прилипшая» к поверхности растущего покрытия частица 
«экранирует» дальнейшее осаждение ионов из плазменного потока (эффект 
затенения).  

  

Рис. 2. Локальный участок покрытия, содержащий микро- и нановключе-
ния материала катода. 

___
1 µ
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Характерный хрупкий микроизлом приведен на рисунке 3, тут обнаруже-
на микрочастица, попавшая в покрытие на начальном этапе его синтеза и «за-
мурованная» в объем покрытия. Морфология скола в изломе свидетельствует о 
том, что характер хрупкого разрушения на наноуровне – интеркристаллитный. 
Трещина проходит по межкристаллитным границам наноразмерных кристал-
лов нитрида титана. Обнаружение этого явления на сегодняшний день пред-
ставляет собой интересный научный факт в физике разрушения наноструктур-
ных покрытий. Все приведенные фотографии публикуются впервые.  

 

Рис. 3. Хрупкий микроизлом поликристаллического покрытия на основе 
нестехиометрического нитрида титана 

Из анализа растровых электронно-микроскопических изображений сле-
дует, что в процессе плазмо-химического синтеза к фронту осаждения покры-
тия «прилипают» и удерживаются на нем частицы, практически всего размер-
ного спектра, которые эмитируются вакуумно-дуговым разрядом из титаново-
го катода. Частицы, попавшие на растущую поверхность покрытия на началь-
ной стадии синтеза покрытия, «замуровываются» практически полностью в 
его объем, приводя к формированию гетерогенной структуры покрытия Ti-TiN 
(химической неоднородности по составу). Микрочастицы, прилипающие к 
фронту осаждения на последующих стадиях синтеза, могут частично «замуро-
вываться», создавая кроме структурно-фазовой гетерогенности также локаль-
ные неоднородности по толщине покрытия. Ощутимая доля частиц капельной 
фазы на завершающей стадии синтеза покрытия может после «прилипания» к 
фронту осаждения, пробыв некоторое время на нем, отделяться, оставляя сле-
ды в виде лунок в местах своего краткосрочного пребывания.  

Таким образом по данным растровой электронной микроскопии с приме-
нением прибора последнего поколения Zeiss Ultra 55 при вакуумно-дуговом 
осаждении из стационарного плазменного потока формируются неоднородные 
в структурно-фазовом отношении покрытия, состоящие из матрицы нитрида 
титана с объемными включениями микро- и наночастиц титана, практически 
не содержащих азота. Применение этого прибора может оказаться эффектив-
ным при разработке новых технологий вакуумно-дугового синтеза нанострук-
турных покрытий, в которых необходимо снижение эмиссии микро- и наноча-
стиц с испаряемого металлического катода. 

___
1 µ
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