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Исследовано структурно-фазовое состояние, измерена нанотвер-

дость и критическая нагрузка отслаивания Lc вакуумно-дуговых покрытий 

TiN, нанесенных на подложки из сталей AISI 304, 9ХС и Р6М5. Установлено, 

что в фазовом составе покрытия TiN регистрируются дифракционные ли-

нии от TiN и Ti. Нанотвердость покрытий составляет 29 ГПа. Показано, 

что Lc для покрытия TiN, нанесенного на подложку из стали AISI 304 со-

ставляет Lc = 9,8 Н, 9ХС – Lc = 12,8 Н, Р6М5 – Lc = 36,3 Н. Сделано заклю-

чение, что высокое значение нагрузки отслаивания для покрытия на стали 

Р6М5 связано с повышенной твердостью стали Р6М5 и присутствием  

в фазовом составе подложки карбидов MC, имеющих изоморфную решетку 

с покрытием TiN. 

 

Введение. Технологии вакуумного напыления (PVD) широко применя-

ются для формирования покрытий различного функционального назначения, 

обеспечивающих повышение стойкости инструмента, износо- и коррозионной 

стойкости рабочих поверхностей деталей машин и оборудования, работающих 

в условиях абразивного и адгезионного изнашивания, ударно-циклических 

нагрузок, высоких температур, а также воздействия агрессивных сред. Наибо-

лее эффективным способом формирования требуемых свойств приповерхност-

ных слоев материала без изменения заданных значений свойств, является нане-

сение износостойких покрытий [1-3]. Методы физического осаждения, позво-

ляют реализовать процессы нанесения при температурах 25-800 ℃ [4,5], обес-

печивая возможность их применения как для аустенитных (AISI 304), так и для 

быстрорежущих сталей (Р6М5).  

В настоящее время для повышения срока службы инструмента хорошо 

зарекомендовали себя покрытия из нитридов титана, имеющие улучшенные 

характеристики (повышенные твердость, износостойкость, коррозионную и 

термическую устойчивость) благодаря формированию в них нанокристалли-

ческой структуры [6,7]. Перспективным способом получения наноструктур-

ных покрытий являются методы вакуумно-дугового осаждения [4-5,8-9]. Ад-

гезионная способность покрытий является основным критерием качества по-
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крытий, в большей степени влияющим на их эксплуатационные свойства 

[10]. Для оценки адгезионных свойств между покрытием и подложкой при-

меняется метод склерометрии [11]. Целью настоящей работы является ис-

следование структурно-фазового состояния и определение нагрузки отслаи-

вания покрытий TiN, нанесенных на различные подложки. 

Материалы и методы исследования. Объектом исследования явля-

ются образцы покрытий TiN, сформированные методом вакуумно-дугового 

осаждения на подложках из сталей AISI 304 твердостью 290 HV 10, 9ХС – 

270 HV 10 и Р6М5 – 830 HV 10. Покрытия наносились методом вакуумно-

дугового осаждения на установке модели PVM-0,5FN. Режим нанесения: ток 

– 85А, температура – 190 С, давление – 3*10-3 МПа, время нанесения по-

крытия – 30 мин. Толщина покрытий составляет порядка 1-2 мкм. 

Рентгеноструктурный анализ проводился на рентгеновском дифракто-

метре POWDIX 600 в монохроматизированном CoKα излучении, при напря-

жении 30 кВ и анодном токе 10 мА. Съемки осуществлялись в непрерывном 

режиме со скоростью 0,01 град/с. Для расшифровки фазового состава ис-

пользуется картотека PDF-2. При обработке данных рентгеноструктурного 

анализа используются программы автоматизированного программного ком-

плекса «Crystallographica Search-Match» и «High Score Plus Demo». 

Измерение нанотвердости и модуля упругости проводилось на 

нанотвердомере Nano Hardness Tester (NHT2) фирмы CSM Instruments с ал-

мазным индентором Берковича по методике Оливера и Фарра [12,13]. 

Нагрузка на индентор составляла 5 г. 

Для определения нагрузки отслаивания (Lc) покрытий TiN от подло-

жек, проводились испытания методом скретч-тестирования на трибометре 

MFT-5000. К поверхности образца с покрытием подводился индентор Ро-

квелла, алмазный наконечник с радиусом при вершине 20 мкм и углом 120°. 

Далее индентор перемещался по испытуемой поверхности на расстояние 3 

мм и одновременно прикладывалась постепенно увеличивающаяся нагрузка 

в пределах от 1 до 50 Н. В итоге на поверхности формировалась канавка (ца-

рапина) переменной глубины. Скорость нагрузки индентора и перемещения 

индентора с увеличивающиеся нагрузкой составляла 50 Н/мин и 3 мм/мин, 

соответственно. По результатам регистрации акустической эмиссии опреде-

лялась нагрузка отслаивания (Lc) покрытия от подложки, которая фиксиро-

валась по первым высокоамплитудным всплескам акустической эмиссии 

[14,15]. 

Результаты и их обсуждения. Рентгеновские дифрактограммы по-

крытий TiN, нанесенных на подложки из сталей AISI 304, 9ХС и Р6М5 пред-

ставлены на рисунке 1. В фазовом составе покрытия регистрируются линии 

от нитрида титана TiN с ГЦК решеткой типа NaCl и титана Ti с ГПУ решет-

кой. Присутствие на дифрактограммах линий Ti связано с наличием капель-

ной фракции в распыляемом титане. Параметры кристаллической решетки 

фазы TiN составляют a = 0,4249 нм (подложка из стали AISI 304), а = 0,4246 

нм (подложка из стали 9ХС), a = 0,4247 нм (подложка из стали Р6М5). Вели-

чина физического уширения дифракционных линий 220 фазы TiN составляет 
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β220 ≈ 34·10
-3 рад. Нанотвердость покрытий TiN ≈ 29 ГПа. Значения модуля 

упругости покрытия на разных сталях составляет: E = 407 ГПа на стали AISI 

304, E = 485 ГПа на стали 9ХС, E = 360 ГПа на стали Р6М5. На дифракто-

граммах исследуемых покрытий присутствуют дифракционные линии фаз γ-

Fe и α-Fe (покрытие на стали AISI 304), α-Fe и Fe3C (покрытие на стали 

9ХС), α-Fe и карбиды (M6C, MC) (покрытие на стали Р6М5). 

 

 
 

На рисунке 2 представлены результаты проведения скретч-

тестирования для покрытий TiN в виде графиков зависимости приложенной 

нагрузки на индентор (DAQ.Fz), коэффициента трения (DAQ.COF) и акусти-

ческой эмиссии (DAQ.AE) от продолжительности (нагрузки) испытаний 

(Timestamp). Для покрытия TiN, нанесенного на подложку из стали AISI 304, 

значение нагрузки отслаивания составляет 9,8 Н (рисунок 2а), на подложке 

из стали 9ХС – 12,8 Н (рисунок 2б), а на подложке из стали Р6М5 – 36,3 Н 

(рисунок 2в). Коэффициент трения покрытия TiN составляет f ≈ 0,25. При 

увеличении нагрузки вдавливания, происходит увеличение коэффициента 

трения до f ≈ 0,30-0,55, что связано с внедрением индентора в материал под-

ложки. В дальнейшем, по мере возрастания нагрузки, значение f сохраняется 

на этом уровне до конца испытаний. 

Таким образом, наибольшая нагрузка отслаивания (Lc) регистрируется 

для покрытия TiN, нанесенного на сталь Р6М5. Высокая Lc может быть свя-

зана с относительно низкой пластической деформацией твердой подложки из 

стали Р6М5, а также с присутствием в ее составе частиц MC-карбида [16]. 

Карбиды MC имеют одинаковую кристаллическую структуру с нитридом 
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TiN (NaCl), а также близкие значения параметра решетки (aMC = 0,4165 нм, 

aTiN = 0,4242 нм). В работах [16,17] сделан вывод о том, что пленки осаждае-

мого TiN растут эпитаксиально карбидам MC на поверхности быстрорежу-

щей стали, вследствие изоморфности решеток TiN и MC, что обеспечивает 

низкое значение межфазной энергии, и высокий уровень нагрузки отслаива-

ния. Кроме того, относительно более низкие значения нагрузки отслаивания 

покрытий TiN, нанесенных на подложки из сталей AISI 304 и 9ХС могут 

быть связаны с низкой прочностью сталей, что приводит к пластической де-

формации подложки при испытаниях [18]. 

 

 
 

Рисунок 2 – Зависимость акустической эмиссии, коэффициента трения, нагрузки  

на индентор от времени испытаний для покрытий TiN, осажденного на сталь AISI 304 (а), 

9ХС (б) и Р6М5 (в) 
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Заключение. Исследовано структурно-фазовое состояние, измерена 

нанотвердость и критическая нагрузка отслаивания вакуумно-дуговых по-

крытий TiN, нанесенных на подложки из сталей AISI 304, 9ХС и Р6М5. 

Установлено, что в фазовом составе покрытия TiN регистрируются фа-

зы TiN и Ti. Показано, что параметры кристаллической решетки фазы TiN 

составляют a = 0,4249 нм (сталь AISI 304), а = 0,4246 нм (сталь 9ХС), a = 

0,4247 нм (сталь Р6М5). Установлено, что нанотвердость покрытий состав-

ляет 29 ГПа. На дифрактограммах исследуемых покрытий наряду с линиями 

от TiN присутствуют дифракционные линии от фаз γ-Fe, α-Fe, Fe3C, M6C  

и MC, содержащихся в подложках из сталей AISI 304, 9ХС и Р6М5, соответ-

ственно. 

Показано, что для покрытия TiN, нанесенного на подложку из стали 

AISI 304, значение критической нагрузки отслаивания составляет Lc = 9,8 Н, 

на подложку из стали 9ХС – Lc = 12,8 Н, на подложку из стали Р6М5 – Lc = 

36,3 Н. Сделано заключение, что высокое значение нагрузки отслаивания 

для покрытия, сформированного на стали Р6М5, связано с повышенной 

твердостью стали Р6М5 и присутствием в фазовом составе стали карбидов 

MC, имеющих изоморфную решетку с покрытием TiN.  
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