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Влияние технологиЧесКих 
ПараметроВ нанесения 
многоэлементных 
ионно-Плазменных 
ПоКрытий на их КаЧестВо
Изучены технологические параметры нанесения высокоэнтропийных ионно-
плазменных покрытий на основе стали 12Х18Н10Т, легированной цирконием, 
медью и алюминием. Установлено, что с увеличением тока дуги испарителя 
поверхностная энергия покрытия уменьшается, что объясняется быстрым ро-
стом его толщины, приводящим к увеличению плотности дислокаций в фор-
мируемом покрытии. Оптимальное значение тока дуги составляет 90–110 А. 
Покрытия, полученные при давлении азота Р=10–3 мм рт. ст. и температу-
ре подложки 400 °С, имеют наиболее равномерно распределенную мелкую 
плотную структуру, минимальное содержание капельной фазы, пор, наплы-
вов, отслоений, наибольшие значения поверхностной энергии и увеличения 
микротвердости на 30 %.

Ключевые слова: ионно-плазменное напыление, многоэлементные покрытия, 
микротвердость, поверхностная энергия, параметры напыления.

Введение. В настоящее время наблюдается про-
гресс в металлообработке, методах поверхностной 
модификации, создании новых композиционных 
материалов, который обусловлен успехами в изу- 
чении структуры и свойств тонких покрытий (пле-
нок).

Нанесение пленок на поверхность материала 
изменяет его механические (прочность, твердость, 
упругость), физические (свет, температура плавле-
ния), технологические, эксплуатационные (надеж-
ность и долговечность работы изделий) и химиче-
ские (коррозионная стойкость, окисление) свойства.

Одним из самых современных способов обра-
ботки поверхности является ионно-плазменное рас-
пыление – способ, в котором источником ионов 
является газоразрядная плазма, из которой поло-
жительные ионы вытягиваются отрицательно за-
ряженной мишенью. Используя вакуумные методы 
нанесения защитных покрытий, можно формиро-
вать поверхностные плёнки из различных металлов 
и их соединений. Эти методы пользуются большой 
популярностью благодаря экологической чистоте 

производства и высокому качеству получаемых за-
щитных плёнок. 

Наибольшее распространение получили однофаз-
ные покрытия на основе нитрида титана и некото-
рых других металлов. Вместе с тем в последние годы 
получила распространение и концепция развития 
высокоэнтропийных (многоэлементных) покрытий 
[1–6]. Процессы структуро- и фазообразования в та-
ких покрытиях, а также диффузионная подвижность 
атомов, механизмы формирования механических 
свойств и термическая стабильность существенно от-
личаются от аналогичных процессов в традиционных 
сплавах и требуют проведения дополнительных ис-
следований. Не изученным является и влияние тех-
нологических параметров нанесения многоэлемент-
ных ионно-плазменных покрытий на их качество. 

Непосредственное влияние на структуру и фи-
зические свойства покрытий, полученных ионно-
плазменным осаждением, оказывают следующие 
основные параметры: ток дуги, давление реакци-
онного газа в рабочей камере, температура под- 
ложки.
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Поэтому целью данной работы является вы-
явление изменений микротвердости поверхности 
и формирования покрытий под воздействием вы-
шеперечисленных параметров режима в процессе 
ионной бомбардировки в вакууме.

Объекты и методы исследований. Для нанесе-
ния покрытий использовалась автоматизированная 
ионно-плазменная установка ННВ-6.6 И1, включа-
ющая вакуумно-дуговой генератор металлической 
плазмы и источник газовой плазмы с комбиниро-
ванным накаленным и полым катодом.

В качестве подложки покрытия была вы-
брана конструкционная сталь, которая широко 
применяется для изготовления различных дета-
лей, механизмов и конструкций в машиностро-
ении и строительстве. В качестве объектов ис-
следования выбраны многоэлементные покрытия 
12Х18Н10Т+Zr, 12Х18Н10Т+Cu, 12Х18Н10Т+Al.

Для исследования поверхности покрытий в на-
номасштабе использовался многофункциональ-
ный сканирующий зондовый микроскоп NT-206.  
Для исследования микроструктуры покрытий об-
разцов использовался металлографический микро-
скоп «Эпиквант». Количественный анализ элемент-
ного состава композиционных катодов и покрытий 
и определения стехиометрического состава, по-
лученных образцов проводился на сканирующем 
электронном микроскопе JEOLJSM-5910. Для изме-
рения микротвердости использовался микротвердо-
мер HVS-1000A.

Результаты исследований и обсуждение. Уста-
новлено, что величина тока дуги оказывает наи-
большее влияние на свойства многоэлементных 
покрытий. Баланс мощности, выделяющейся  
на электродах вакуумно-дуговых испарителей, име-
ет существенное значение как для их конструктив-
ного расчета, так и для реализуемых с их помощью 
технологических процессов.

Поверхностные свойства покрытий определяют-
ся их поверхностной энергией. Известно много ме-
тодов определения поверхностной энергии твердых 
тел [7–9]. В работе использован метод определения 
поверхностной энергии твердого тела на основе 
изменения люминесцентной зависимости интен-
сивности рентгенолюминесценций, определенной 
фотоэлектрическим способом [10, 11]. 

Результаты полученных значений поверхност-
ной энергии исследуемых покрытий в зависимости 
от тока дуги приведены в табл. 1.

Как видно, с увеличением тока дуги испарите-
ля поверхностная энергия покрытия уменьшается. 
Это связано с тем, что с увеличением тока дуги ис-
парителя толщина покрытия возрастает довольно 
быстро, а это приводит, в свою очередь, к увели-
чению плотности дислокаций в формируемом слое 
покрытия.

Результаты проведенных исследований микро-
твердости многоэлементных покрытий при различ-
ных значениях тока дуги приведены в табл. 2.

При малой мощности разряда (ток дуги 30 А) из-
за уменьшения коэффициента ионизации плазмы  
в пленку «замуровываются» нейтральные частицы 
реакционного газа и катода, что способствует по-
вышению концентрации дефектов покрытия и обу-
словливает снижение его микротвердости. При воз-
растании тока свыше 110 А увеличивается толщина 
многоэлементного покрытия, снижается совершен-
ство структуры и резко повышается количество ка-
пельной фазы, которая является причиной сниже-
ния прочности сцепления подложки с покрытием. 
Оптимальное значение тока дуги составляет 110 
А. При этом содержание капельной фазы, количе-
ство пор и отслоений уменьшается. Для примера,  
на рис. 1 представлено изображение, полученное 
растровой электронной микроскопией (REM), по-
крытия 12Х18Н10Т+Zr, нанесенного в среде азота 

Таблица 1

Зависимость поверхностного натяжения покрытия от тока дуги

Покрытие
Поверхностное натяжение покрытия, Дж/м2

30 А 70 А 110 А 140 А

12Х18Н10Т+Zr 0,798 0,785 0,742 0,710

12Х18Н10Т+Al 0,978 0,934 0,867 0,801

12Х18Н10Т+Cu 1,134 1,128 1,087 1,032

Таблица 2

Микротвердость покрытий при различных значениях тока дуги

Покрытие
Микротвердость, МПа

30 А 110 А 140 А

12Х18Н10Т+Zr 285,6 477,2 324,2

12Х18Н10Т+Al 238,7 401,9 309,2

12Х18Н10Т+Cu 287,4 543,1 342,3



О
М

С
К

И
Й

 Н
А

У
Ч

Н
Ы

Й
 ВЕС

ТН
И

К
 №

 4 (166) 2019
М

А
ш

И
Н

О
С

ТрО
ЕН

И
Е  И

  М
А

ш
И

Н
О

ВЕд
ЕН

И
Е

11

на токе дуги 110 А. Количественный элементный 
состав такого покрытия, полученный рентгено-фо-
тоэлектронной спектроскопией (РФЭС), представ-
лен на рис. 2.

По экспериментальным данным РФЭС был опре-
делен элементный состав такого покрытия (табл. 3).

Установлено, что в покрытии преобладает цир-
коний, содержание которого в 2 раза превышает 
содержание железа, в 3,9 раза — содержание азота 
и в 5,5 раза — содержание хрома.

В дальнейшем исследована зависимость свойств 
покрытий от давления азота в рабочей камере; при 
этом сила тока, опорное напряжение, материал ка-
тода, условия закрепления и теплоотвода, время 
процессов очистки и напыления оставались посто-
янными. В табл. 4 представлены значения микро-
твердости покрытий в зависимости от давления азо-
та в камере.

Установлено, что наибольшие значения ми-
кротвердости достигаются при давлении P =  
=10–3 мм рт. ст.

При таком давлении азота формируется мелкая 
плотная текстура, близкая к стехиометрическому Рис. 1. REM-изображение покрытий 12Х18н10Т+Zr, 

полученного в среде азота

Рис. 2. РФЭС покрытия 12Х18н10Т+Zr, полученного в среде азота

Таблица 3

Элементный состав покрытия 12Х18н10Т+Zr

Элемент Тип линии Условная концентрация Отношение k Масс. %

N K серия 35,23 0,06272 12,53

Ti K серия 0,76 0,00759 0,26

Cr K серия 28,24 0,28243 9,00

Mn K серия 2,65 0,02652 0,87

Fe K серия 75,61 0,75606 24,37

Ni K серия 10,36 0,10359 4,34

Zr L серия 131,76 1,31757 49,63

Сумма: – – – 100,00
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составу, которая характеризуется оптимальным,  
с точки зрения металлических свойств, соотноше-
нием металлической и ионной составляющих свя-
зи. При этом содержание капельной фазы умень- 
шается. 

При дальнейшем повышении давления большое 
число свободных ионов приводит к резкому увели-
чению количества пор и отслоений.

Проанализировав результаты исследования, 
можно сделать вывод о том, что образцы, получен-
ные при давлении азота Р = 10–3 мм рт. ст., име-
ют наиболее равномерно распределенную мелкую 
плотную структуру, минимальное содержание ка-
пельной фазы, пор, наплывов, отслоений и наиболь-
шие значения микротвердости.

Далее исследовано влияние температуры под-
ложки на микротвердость покрытий, результаты 
которых представлены в табл. 5.

Эти значения микротвердости коррелируют  
со значениями поверхностной энергии для этих 
температур, представленными в табл. 6.

Установлено, что оптимальная температура под-
ложки для всех наносимых покрытий составляет 
400 °С. Это объясняется тем, что измельчение зер-

новой структуры материала покрытия с увеличени-
ем температуры подложки сопровождается ростом 
твердости до некоторого критического среднего 
размера нанозерна. В этом проявляется влияние 
размерного фактора на механические свойства на-
ноструктур [12–14].

Выводы. Установлены технологические пара-
метры нанесения высокоэнтропийных ионно-плаз-
менных покрытий при одновременном распылении 
многоэлементных катодов: 

— с увеличением тока дуги испарителя поверх-
ностное натяжение покрытия уменьшается, что 
объясняется быстрым ростом его толщины, приво-
дящим к увеличению плотности дислокаций в фор-
мируемом покрытии. Оптимальное значение тока 
дуги составляет 110 А;

— покрытия, полученные при давлении азота  
Р = 10–3 мм рт. ст. и температуре подложки 400 °С, 
имеют наиболее равномерно распределенную мел-
кую плотную структуру, минимальное содержание 
капельной фазы, пор, наплывов, отслоений и наи-
большие значения поверхностной энергии;

—  установленные параметры нанесения ионно-
плазменных покрытий обеспечивает наибольшие 

Таблица 4

Зависимость микротвердости покрытия от давления азота в камере

Покрытие
Микротвердость, МПа

10–4 мм рт. ст. 10–3 мм рт. ст 10–2 мм рт. ст

12Х18Н10Т+Zr 385,6 477,2 344,2

12Х18Н10Т+Al 338,4 401,9 359,2

12Х18Н10Т+Cu 487,6 543,1 442,1

Таблица 5

Микротвердость покрытий при различных температурах подложки

Покрытие
Микротвердость, МПа

350 °С 400 °С 450 °С

12Х18Н10Т+Zr 401,6 477,2 398,8

12Х18Н10Т+Al 376,2 401,9 358,1

12Х18Н10Т+Cu 502,7 543,1 511,4

Таблица 6

Зависимость поверхностного натяжения покрытия от температуры подложки

Покрытие
Поверхностное натяжение покрытия, Дж/м2

350 °С 400 °С 450 °С

12Х18Н10Т+Zr 0,772 0,785 0,764

12Х18Н10Т+Al 0,786 0,801 0,745

12Х18Н10Т+Cu 0,832 1,032 0,878
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значения поверхностной энергии и увеличение  
микротвердости на 30 %.
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