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Исследуемые в работе покрытия, получали методом магнетронного распыления мишени, состоящей из AlN-TiB2-
TiSi2. Распыление проводили в атмосфере Ar. Проводился анализ структуро-фазового состава, элементного состава, 

морфологии, а также механических свойств покрытий до и после отжига при высоких температурах до 1350 С. Получе-
ны покрытия со значением индекса вязкопластичности 0,07. Значение твердости покрытия Н = 15,3 ГПа изменилось 
после отжига и составило (22-23.5)ГПа. Это обеспечивает высокие демпфирующие свойства такого покрытия, при этом 
аморфноподобная структура представляет перспективным использование таких покрытий в качестве диффузионных 
барьеров, как в виде самостоятельных элементов, так и в качестве контактирующего слоя в многослойных износостой-
ких покрытиях. 

 
Введение 

Известно [1-3], что в ионно-плазменных про-
цессах путем изменения энергии осаждаемых 
частиц, участвующих в формировании пленок, 
можно управлять структурой и субструктурой соз-
даваемых материалов, с одной стороны, а с дру-
гой стороны, путем добавления одного или не-
скольких элементов к основному материалу пре-
пятствовать росту зерен основной фазы покры-
тия, формируя, тем самым, покрытия с нанокри-
сталлическим или аморфноподобным структур-
ными состояниями. Для формирования нанокри-
сталлических пленок и покрытий необходимо 
научиться управлять размером и кристаллогра-
фической ориентацией зерен в растущей пленке. 
Этого можно достигнуть следующим путем [4]: 
изменением энергии осаждаемых частиц расту-
щего конденсата; внедрением дополнительных 
элементов в основной материал, ограничиваю-
щих рост размеров зерен; осаждением много-
слойных пленок со слоями нанометровой толщи-
ны; формированием нанокомпозитных покрытий. 

Основными параметрами, которые могут ис-
пользоваться для контроля структуры пленки, 
являются температура подложки Ts, энергия Еbi, 
доставленная растущей пленке бомбардирующи-
ми ионами и быстрыми нейтралами, а также ко-
личество и тип добавленных элементов [5, 6]. 
Другие факторы, однако, также играют сущест-
венную роль в формировании нанокристалличе-
ских пленок: взаимная смешиваемость или не-
смешиваемость элементов пленки; способность 
элементов формировать твердые растворы или 
интерметаллические соединения. 

Энтальпия формирования сплава Нf (отрица-

тельная или положительная). Структура пленки 
сильно зависит от различных факторов и их вза-
имной комбинации [7, 8]. В связи с этим изучение 
фазового состояния, структуры, физико-

механических свойств многокомпонентных покры-
тий, состоящих из неметаллической матрицы и 
нанокристаллических выделений металлов на 
основе нитридов, карбидов, боридов и силицидов 
представляет научный интерес. 

Целью данной работы является проведение 
комплексного исследования структуры, фазового 
состава, морфологии поверхности и физико-
механических характеристик покрытий, получен-
ных магнетронным распылением многокомпо-
нентной мишени AlN-TiB2-TiSi2. 

 

Методы  исследования 
В качестве подложек использовались полиро-

ванные образцы в виде цилиндров диаметром 20 
мм и высотой 3 мм. 

Материалом подложек была нержавеющая 
сталь 12Х18Н10Т и монокристаллы кремния. В каче-
стве испаряемого материала использовались раз-
работанные в ИПМ НАНУ высокотемпературные 
композиционные системы AlN-TiB2 с добавкой TiSi2 
(ТВСАН) Методом магнетронного распыления 
мишени формировались исследуемые в работе 
покрытия. В качестве реакционного газа исполь-
зовался аргон. 

Толщина покрытий, состояние границ между 
основой и покрытием определялись с помощью 
растрового электронно-cканирующего микроскопа 
Qunta 600D и JEOL-700F (Japan) по фрактограм-
мам излома при ускоряющем напряжении 20 кВ. 
Кроме того, с помощью растровой электронной 
микроскопии изучалась морфология поверхности 
образцов. Химический состав покрытия исследо-
вали с помощью энергодисперсионного анализа 
(EDX). 

Рентгеноструктурные исследования образцов 
проводились с использованием рентгеновского 
дифрактометра ДРОН-4 и Bruker - 8 Advance в Cu-

K излучении. 
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Дополнительно проводился анализ топогра-
фии поверхности покрытия на воздухе с помощью 
атомно-силового микроскопа производства ком-
пании NT-MDT, Россия. Применялись Si-
кантилеверы марки NSG10/W2C с твердым токо-
проводящим покрытием W2C толщиной 30 нм. 

Исследование механических характеристик 
слоев покрытия проведено методом наноинден-
тирования на приборе Nanoindenter G200 (MES 
System, USA) с использованием трехгранной пи-
рамидки Берковича с радиусом затупления при 
вершине около 20 нм. 

 
Результаты и обсуждение 

Изучение рельефа поверхности образцов с 
покрытиями проводилось на растровом электрон-
но-cканирующем микроскопе Qunta 600 D. На рис. 
1 представлены электронно-микроскопическое 
изображение топографии поверхности AlN-TiB2-
TiSi2.  

 

 
Рис. 1. Топография поверхности покрытия AlN-TiB2-
TiSi2: фрактограмма излома  

 
Стоит отметить, что после отжига покрытия 

при температуре 900 С и 1350 С наблюдалось 
значительное изменение  концентрации элемен-
тов согласно результатам энергодисперсионного 
анализа (табл. 1) 

 
Таблица 1 - Результаты энергодисперсионного анализа 
покрытия AlN-TiB2-TiSi2 до и после отжига при темпера-

турах 900С и 1350С 

Элемент 

Ат.% 

Температура отжига 

После осаж-
дения 

900С 1350С 

B 30.25 33.92 5,45 

C 4.92 2.93 15,44 

N 21.80 16.67 20,33 

O 8.23 20.20 7,5 

Al 14.18 9.80 1,7 

Si 11.26 11.52 47,8 

Ar 2.03 0.17 – 

Ti 3.32 4.64 1,57 

Mo – 0.16 – 

Re – – 0,22 

Сумма 100.00 100.00 100.00 

 
 

На рис. 2 приведено АСМ изображение исход-
ной поверхности с покрытием, на котором прояв-
ляется наличие межзеренных границ и нанорель-
ефа. Статистический анализ распределения вы-
сот показал, что наибольшее количество высту-
пов имели высоты в диапазоне 15-20 нм. Лате-
ральные размеры выступов у основания состави-

ли 200 нм, а ширина выступа на половине высо-
ты – приблизительно 70 нм. Установлено, что 
шероховатость покрытия изменилось с (30-35) нм 
до (70-90) нм после высокотемпературного отжи-
га. 

 
 

Рис. 2. АСМ 2D изображение поверхности многокомпо-
нентного покрытия AlN-TiB2-TiSi2, размер поля 
10×10 мкм 

В ряде работ, посвященных исследованию ре-
зультатов энергетического воздействия на по-
верхность конденсированных сред [9, 10], показа-
но возникновение дефектно-деформационной 
неустойчивости. Это обусловливает реализацию 
критических условий для проявления синергети-
ческого эффекта, приводящего, в том числе, к 
развитию поверхностных структур рельефа. 

В нашем случае влияние энергии частиц, вхо-
дящих в многокомпонентное покрытие, на эволю-
цию формирования рельефа поверхности харак-
теризуется процессами изменения фазового со-
става приповерхностных слоев, рекристаллиза-
ции, появлением участков с пониженным уровнем 
напряжений, что приводит к модификации рель-
ефа в виде системы наноструктурированных вы-
ступов. 

На рис. 3 приведены два дифракционных 
спектра от подложки с покрытием (1) и чистой 
подложки (2), а также результирующий спектр, 
полученный вычитанием из первого спектра вто-
рого (кривая 3), соответствующий дифракцион-
ному спектру покрытия. 

Получив результирующий дифракционный 
спектр покрытия, было определено, что на спек-
тре нет острых дифракционных максимумов от 
кристаллической составляющей, а также он имел 
«галообразный» характер.  

Галообразная результирующая кривая свиде-
тельствует о сильном разупорядочении блоков-
кристаллитов образца, что соответствует разме-
рам упорядоченных областей около 2 нм [11] с 
определенной по положению первого максимума 
корреляционной длиной упорядочения 0,259 нм. 
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Рис. 3. Дифракционные спектры от системы «покрытие 
– стальная подложка» (кривая 1), «стальная положка» 
(кривая 2) и результирующий спектр, соответствующий 
«покрытию» (кривая 3) 
 

Измерения нанотвердости, проведенные с 
помощью трехгранной пирамидки Берковича, по-
зволили установить, что нанотвердость состави-
ла H = 15,3 ГПа, модуль упругости E = 206 ГПa. 
После высокотемпературного отжига при темпе-

ратуре 1350 С значение твердости увеличилось 
до (22-23,5) ГПa, а модуль упругости практически 

не изменился E = 2186 ГПa. 
Значение индекса вязкопластичности для по-

лученной нами системы составило ~0,07, при-
ближаясь тем самым к аморфному состоянию 
материала. 

 

Выводы 
1. Установлено, что в случае ионно-

плазменного покрытия (магнетронная схема), 
получаемого распылением мишени состава AlN-
TiB2-TiSi2, формируется аморфноподобное струк-
турное состояние. Высокая дисперсность обу-
словлена содержанием бора как сильного амор-
физирующего элемента. Показано изменение 
химического состава покрытия после отжига при 

высоких температурах до 1350 С. 
2. Статистический анализ топографии поверх-

ности показал, что средняя высота выступов со-
ставляет 90 нм. Латеральные размеры выступов 

у основания составили 200 нм, а ширина высту-
па на половине высоты – приблизительно 70 нм. 

Шероховатость покрытия увеличилось после вы-
сокотемпературного отжига. 

3. Полученные значения индекса вязкопла-
стичности 0,07 при твердости Н = 15,3 ГПа. Зна-
чение твердости покрытия увеличилось до (22-
23,5) ГПа после отжига покрытия до температуры 

1350С. Это обеспечивает высокие демпфирую-
щие свойства такого покрытия, а аморфноподоб-
ная структура делает перспективным использо-
вание таких покрытий в качестве диффузионных 
барьеров, как в виде самостоятельных элемен-
тов, так и в качестве контактирующего слоя в 
многослойных износостойких покрытиях. 
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The coatings investigated in this paper were deposited via the magnetron sputtering of AlN-TiB2-Ti-Si2 target in Ar atmosphere. The in-

vestigation of structural-phase composition, element composition, morphology and mechanical properties before and after annealing up to 

1350 C were carried out. The concentration of elements in the coating were changed after annealing under 900C and further annealing 

under 1350C (especially after annealing under 1350C).The hardness of as-deposited coatings was 15 GPa, but after the annealing under 

1350C the value of hardness was increased up to (2223.5) GPa. The value of the index viscoplastic was 0,07. All this provide high damp-
ing properties of the coating, and amorphous like structure makes promising the use of these coatings as diffusion barriers in the form of 

independent elements, and as a contacting layer in multilayer wear resistant coatings. 


