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Исследованы остаточные напряжения и микротвердость конденсата, полученного 

вблизи титанового катода установки ННВ-6.6И4 при нанесении TiN-покрытий.  

 

PACS: 68.37.-d 

 

Введение 
 

При нанесении ионно-плазменных покрытий 

нитрида титана (TiN) методом конденсации с ион-

ной бомбардировкой значительная часть эмитиро-

ванных с поверхности катода ионов, атомов, мак-

рочастиц и частиц капельной фазы осаждается 

около катодного узла на стенках кольцевого анода. 

Структура и свойства данного конденсата несмот-

ря на большое число работ по исследованию TiN-

покрытий [1—3] недостаточно изучены.  

Цель настоящей работы — исследование мик-

ротвердости и остаточных макронапряжений кон-

денсата, полученного вблизи титанового катода 

при нанесении покрытий нитрида титана методом 

конденсации с ионной бомбардировкой [4]. 
 

Методика эксперимента 
 

Исследуемый конденсат был получен на по-

верхности образцов, расположенных вблизи ка-

тодного узла установки ННВ-6.6И4 при работе 

одного испарителя. Материал подложки — плас- 

тины из стали 08Х18Н10Т с размерами 120 20 2 мм. 

Схема размещения образцов представлена на рис. 1. 

Режим осаждения TiN-покрытий для образцов, 

находящихся в объеме вакуумной камеры, был 

следующим: ток дуги 75 А, потенциал смещения 

250 В, парциальное давление азота 0,05 Па, время 

осаждения 15 мин, расстояние L — в пределах  

40—60 мм. 

Рентгенографические исследования проводили 

на дифрактометре ДРОН-6 в CuK -излучении. Об-

работку рентгенограмм проводили с помощью 

программного комплекса PDWin (НПО "Буревест-

ник"). Величину остаточных напряжений в кон-

денсате определяли наклонными съемками по ме-

тоду sin
2

, микротвердость по Виккерсу измеряли 

на микротвердомере ПМТ-3М при нагрузке на ин-

дентор 100 г. 
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Рис. 1. Схема размещения образцов вблизи  

титанового катода: 

1 — катод; 2 — образец; 3 — стенки вакуумной камеры;  

4 — поток ионов и макрочастиц; 0 — начало отсчета;  

0L — направление оси 

 
Результаты и их обсуждение 

 

Получаемый вблизи титанового катода конден-

сат характеризуется довольно сложным фазовым 

составом. Наряду с дифракционными линиями 

материала подложки и -фазы нитрида титана об-

наружено присутствие линий, соответствующих 

-фазе титана и, возможно, интерметаллоида 

Fe2Ti. Ввиду того, что на образцах, расположен-

ных в вакуумной камере, линий -фазы титана не 

наблюдалось (пленки были получены при анало-

гичных условиях) [5], можно предположить, что 

их появление обусловлено наличием в конденсате 

титана, не вступившего в реакцию с азотом. 

Вследствие этого суммарная интенсивность реф-

лексов отражения от титана может служить коли-

чественной характеристикой содержания капель-
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ной фазы, макрочастиц и непрореагировавшего 

титана в получаемом конденсате.  

Из анализа отношения суммарных интенсивно-

стей рефлексов отражения от титана и нитрида 

титана следует, что объемная доля капельной фазы 

и несвязанного с азотом титана изменяется вдоль 

плазменного потока от 5 до 39 % и достигает мак-

симума при L = 10 мм (рис. 2, а). Наличие столь 

большого количества макрочастиц и изменение их 

числа должно существенно сказываться на де-

фектной структуре получаемых покрытий и, как 

следствие — величине остаточных напряжений. 
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Рис. 2. Зависимость от расстояния L: 

а — отношения интегральных интенсивностей линий титана; 

б — величины макронапряжений ()  

и микротвердости () TiN-конденсата;  в — интенсивности 

дифракционных линий нитрида титана: 

 — (111) TiN; — (200) TiN;  — (220) TiN 

На рис. 2, б показана зависимость величины ос-

таточных напряжений в конденсате и его микро-

твердости. Макронапряжения носят сжимающий 

характер. Как показывает анализ дифракционных 

картин, полученных при различных углах поворо-

та образца относительно оси гониометра, -фаза 

нитрида титана и -фаза титана находятся в раз-

личных напряженных состояниях. 

Величина термических напряжений в покрыти-

ях, полученных вблизи катода, рассчитанных по 

методике [1], составляет 0,2 ГПа. Сравнение тер-

монапряжений с результирующими макронапря-

жениями в покрытии показывает, что основной 

вклад вносят остаточные напряжения, связанные с 

неоднородностью и неравновесностью процесса 

ионно-плазменной конденсации пленок. В резуль-

тате покрытие пресыщается разными несовершен-

ствами кристаллического строения, в том числе 

замурованными микропорами [6]. Кроме того, вы-

сокая плотность потока ионов вблизи катода спо-

собствует формированию мелкозернистой струк-

туры с большой объемной долей границ, что 

сопровождается существенными микроискаже-

ниями кристаллической решетки. В пользу данно-

го факта свидетельствуют зависимости ширины 

дифракционных линий нитрида титана и макрона-

пряжений от расстояния катод—подложка. При 

этом максимум остаточных напряжений соответ-

ствует максимальному уширению дифракционных 

линий. 

Значительную роль на величину макронапря-

жений может оказывать взаимодействие растущей 

пленки с остаточной атмосферой вакуумной каме-

ры. Вследствие этого в покрытии возможно появ-

ление оксидных включений, которые вызывают 

увеличение объема (радиус атома кислорода не-

сколько больше радиуса атома азота), что приво-

дит к деформации несоответствия и появлению 

внутренних напряжений. Помимо вышеуказанных 

причин, существенный вклад в макронапряжения 

TiN-покрытий вносят макрочастицы и частицы 

капельной фазы.  

Микротвердость конденсата H (см. рис. 2, б) 

изменяется от 1,8 до 6,0 ГПа и достигает макси-

мума при расстоянии L = 10 мм от границы катода 

до подложки. Это расстояние соответствует мак-

симальным значениям величины остаточных на-

пряжений, максимальной толщине и наибольшему 

содержанию макрочастиц, капельной фазы и не-

прореагировавшего титана в материале покрытия. 

При этом твердость конденсата превышает твер-

дость подложки в исходном состоянии (1,7 ГПа) и 

сравнима с микротвердостью массивного образца 

титана (5 ГПа), но существенно меньше твердости 

TiN-покрытия (от 12 ГПа [5]).  
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Сравнение зависимостей I(L) и H(L) (см. рис.  

2, б, в) показывает, что резкое падение интенсив-

ности линии (111) нитрида титана соответствует 

снижению значений твердости. Как известно, на-

правление (111) в ГЦК-кристалле является наибо-

лее твердым [6], но у образцов, находящихся при 

осаждении на расстоянии L > 20 мм, увеличение 

интенсивности дифракционной линии (111) TiN не 

приводит к росту микротвердости. Возможно, это 

связано с изменением пористости и увеличением 

вклада подложки в интегральное значение твер- 

дости.  

Таким образом, малые значения твердости кон-

денсата, полученного вблизи титанового катода, 

по сравнению с пленками, осажденными в объеме 

вакуумной камеры, обусловлены, вероятно, влия-

нием макрочастиц и частиц капельной фазы. 

Сравнение зависимостей H(L) и (L) указывает на 

корреляцию между микротвердостью и величиной 

остаточных напряжений в ионно-плазменном кон-

денсате (рис. 3). Связь между ними достаточно 

хорошо описывается линейной зависимостью, что 

указывает на существенный вклад дефектной 

структуры в конечное значение твердости. 
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Рис. 3. Зависимость микротвердости от величины  

сжимающих остаточных напряжений 

 
Выводы 

 

1. Конденсат, полученный вблизи кольцевого 

анода,  характеризуется  сложным  фазовым соста- 

 

 

вом.  Наряду  с   линиями  -фазы  нитрида  титана 

обнаружено присутствие дифракционных линий, 

соответствующих -фазе титана и интерметалло-

ида Fe2Ti. Появление линий от титана обусловлено 

наличием в конденсате непрореагировавшего с 

азотом титана, что свидетельствует о различных 

условиях формирования распыляемого титана в 

камере и вблизи катода. 

2. Макронапряжения в конденсате носят сжи-

мающий характер, основной вклад в них вносят 

остаточные напряжения, связанные с неоднород-

ностью и неравновесностью процесса ионно-

плазменной конденсации вблизи катодного узла. 

Существенный вклад в формирование напряжен-

ного состояния вносит наличие в TiN-покрытии 

макрочастиц и частиц капельной фазы, которые 

значительно замедляют или полностью останавли-

вают скорость перемещения дефектов в объеме 

конденсата. 

3. Микротвердость конденсата изменяется в 

пределах 1,8—6,0 ГПа и достигает максимума при 

расстоянии 10 мм от плоскости титанового катода. 

Резкое падение интенсивности линии (111) TiN 

сопровождается снижением значений твердости. 

Сравнение микротвердости и макронапряжений в 

ионно-плазменном конденсате при различной гео-

метрии расположения образцов указывает на их 

линейную взаимосвязь.  
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Residual stresses and microhardness of the condensate received near to the titanium cathode of 

installation NNV-6.6I4 at drawing of TiN-coatings are explored. 
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