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Покрытия Ti-Si-Al-N применимы для улучшения механических свойств, устойчивости в агрессивных и 
высокотемпературных средах. Градиентные покрытия обладают лучшими показателями адгезии к подложке, 
что важно учитывать для любых практических целей применения. Поэтому в данной работе были исследо­
ваны градиентные покрытия Ti-Si-Al-N: распределение элементов, зависимость макронапряжений и парамет­
ров решетки от глубины. В результате исследования была выявлена связь между распределением напряжений 
в покрытии и адгезионной прочностью. Также было проведено исследование стойкости к процессу электро­
химической коррозии в зависимости от режима нанесения.
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Ti-Si-Al-N coatings are applied to enhance mechanical properties, resistance to aggressive environments, and 
high-temperature stability. But they exhibit high stress levels, therefore their adhesive strength significantly week. To 
maintain Ti-Si-Al-N important properties and achieve good adhesive performance their gradient configuration is used. 
These coatings exhibit superior adhesion to the substrate, which is a critical factor for any practical application. 
Therefore, this study focuses on investigating multilayer coatings, including element distribution, the relationship 
between macro-stresses and lattice parameters as a function of depth. The results reveal a correlation between stress 
distribution within the coating and its adhesive strength. Additionally, electrochemical corrosion resistance was 
examined in relation to the deposition parameters.
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Введение
В данной работе исследуются градиент­

ные покрытия Ti-Si-Al-N, нанесенные ме­
тодом вакуумно-дугового напыления. Ин­
терес к исследованию данных покрытий 
обуславливается их нанокомпозиционной 
структурой. Характерными свойствами од­
нослойных покрытий Ti-Si-Al-N с данным 
типом структуры являются высокая твер­
дость, повышенные показатели термиче­
ской и коррозионной стойкости [1, 2]. Од

нако высокий уровень макронапряжений в 
данных покрытиях приводит к ухудшению 
адгезионных свойств [3]. Градиентные по­
крытия решают данную проблему за счет 
плавного изменения химического состава 
по толщине, что снижает внутренние 
напряжения и повышает адгезионную 
прочность при сохранении исходных 
свойств [4]. Таким образом, данные покры­
тия стали объектами исследования в дан­
ной работе.
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Материалы и методы исследования
Объектами исследования в данной ра­

боте являются покрытия Ti-Si-Al-N, нане­
сенные методом вакуумно-дугового напы­
ления на титановой подложке TC25 (Ti-
6.5Al-2.0Mo-1.0Zr-1.0Sn-1.0W-0.2Si).

Осаждение основного покрытия осу­
ществлялось в трех режимах с использова­
нием двух многокомпонентных катодов 
TiAlSi и дополнительного титанового ка­
тода при потенциале -100 В и давлении 
азота 1 Па. Параметры осаждения покры­
тий представлены в таблице 1.

Рентгеновские спектры покрытий были 
получены на дифрактометре Rigaku Utlima 
IV с использованием медного излучения. 
Фазовый анализ осуществлялся в геомет­
рии Брега-Брентано и при малых углах па­
дения (1-7°) рентгеновских лучей. Расчет 
макронапряжений проводился с помощью 
стандартного метода sin2^. Особенности 
микроструктуры покрытий и распределе­
ния элементов по глубине были получены 
методами СЭМ и РСМА. Измерения твер­
дости при наноиндентировании выполня­
лись на нанотвердомере Nano Indenter II 
(MTS Systems, США) с алмазным трех­
гранным пирамидальным индентором Бер­
ковича радиусом закругления 220 нм. 
Твердость и модуль Юнга рассчитывались 
по методике Оливера и Фара. Адгезионные 
свойства покрытий исследовались мето­
дом царапания на установке Scratch Tester 
(скорость увеличения нагрузки на инден- 
торе 0.71 Н/с, скорость движения столика с 
образцом 20 мм/мин, длина трека 10 мм). 
Поляризационные кривые получены с по­
мощью электрохимической трехэлектрод­
ной ячейки, напряжение на которой регу­
лировалось потенциостатом-гальваноста- 
том в пределах от -1 до 1 В с точностью из­

мерения 10-5 В и 10-8 А. Коррозии испыта­
ния проводились в среде 3.5 % раствора 
NaCl при комнатной температуре.

Результаты и их обсуждение
Методом РСМА исследован состав по­

крытий TiAlSiN, сформированных при ис­
пользовании различных катодов (таблица 
2). Глубина генерации рентгеновского из­
лучения составляет несколько микромет­
ров.
Табл. 2. Элементный состав покрытий TiAlSiN

Режим Состав катода
Концентрация эле­

ментов, ат. %__ CTi/CAl

_Ti_ _Al_ _Si_ _N_
1 Ti45Al45Si10 27.4 17.9 4.0 50.7 1.5

2 Ti60Al30Si10 33.0 12.1 3.6 51.3 2.7

3 Ti70Al20Si10 34.0 5.9 6.7 53.4 5.8

На рис. 1 представлены СЭМ изображе­
ния поперечного сечения и распределение 
элементов в покрытиях Ti-Si-Al-N, полу­
ченных при различных режимах осажде­
ния.

У покрытия, соответствующего режиму 
1, образуются 4 слоя. Первый слой -  под­
слой Ti, образованный при предваритель­
ной ионной обработке. Второй слой -  пе­
реходный TiN. Третий слой градиентный с 
увеличением содержания Al и уменьше­
нием Ti. Четвертый слой имеет постоян­
ный состав.

У покрытий, соответствующих режи­
мам 2 и 3, формируются 5 слоев, первые 
два из которых аналогичны покрытиям ре­
жима 1; в последующих слоях химический 
состав изменяется слабо. Основной фазой 
является твердый раствор (Ti,Al)N с ГЦК- 
решеткой и преимущественной ориента­
цией (200), типичной для нанокомпозитов 
TiAlSiN [1-4]; дополнительно присут­
ствует фаза Ti2N. Фазовый состав по глу­
бине покрытия остается неизменным.

У покрытий, соответствующих режи­
мам 1 и 2, сжимающие напряжения в 
(Ti,Al)N (рис. 2) сначала увеличиваются с 
глубиной, затем снижаются; при этом в ре­
жиме 1 у подложки они переходят в растя­
гивающие.

Табл. 1. Параметры осаждений покрытий TiAlSiN

Ре­
жим

Состав ка­
тода

Tосажд.,
0С

О саждение основного слоя
с̂ажд,
мин

Тол­
щина,
мкмI, A

t,
мин

ITi,
_A_

t,
мин

I,
_A_

t,
мин

1 Ti45Al45Si10 400
100-
120_

40 - - 120 60 100 4.4

2
Ti60Al30Si10 
_____ Ti_____

300
120_ -50 _ 120_ _10 _ 120| -50 . 110 5.5
- - 100_ _10 _ - -

3
Ti70Al20Si10 
_____ Ti_____

300
120_ -50 _ 120_ _10 _ 120| -50 . 110 3.8
- - 100 10 - -
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(1)

(2)

(3)
Рис. 1. СЭМ микрофотографии поперечного сече­
ния (а) и распределение элементов (б) в покрытиях: 
1 -  режим 1, 2 -  режим 2, 3 -  режим 3

На рисунке 3 представлена зависимость 
тока коррозии от времени. Потенциалы 
коррозии незначительно изменялись со 
временем.

Заключение
Покрытие с наименьшим содержанием 

алюминия характеризуется максимальным 
увеличением параметров решетки и сни­
жением микронапряжений к подложке, что 
обусловливает его высокие механические 
и адгезионные свойства.

Покрытие режима 3 характеризуется 
повышенными напряжениями на границе с 
подложкой, что обеспечивает его высокую 
адгезию, тогда как у покрытия режима 2 
формирование трещин вследствие релак­
сации напряжений снижает адгезионную 
прочность.
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Рис. 2. Распределение параметра решетки и напря­
жений в (Ti,Al)N по глубине в покрытиях: 1 -  ре­
жим 1, 2 -  режим 2, 3 -  режим 3

Рис. 3. Зависимость тока коррозии I от времени t

Наилучшая коррозионная стойкость 
наблюдается у покрытия режима 3, благо­
даря высокой концентрации кремния и 
пассивации поверхности за счет образова­
ния оксидов.
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