
Секция 5. Методы, оборудование, плазменные и радиационные технологии
Section 5. Methods, Equipment, Plasma and Radiation Technologies

IN SITU СИНХРОТРОННЫЕ ИССЛЕДОВАНИЯ СИНТЕЗА 
МНОГОСЛОЙНЫХ ФУНКЦИОНАЛЬНЫХ СТРУКТУР, 
ПОЛУЧАЕМЫХ МЕТОДОМ ПУЧКОВО-ПЛАЗМЕННОЙ 
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С использованием вакуумного-электронно-ионно-плазменного стенда ВЭИПС, установленного на канале 
№6 источника СИ ВЭІІІІ-3 (ИЯФ СО РАН, г. Новосибирск), проведены исследования закономерностей вли­
яния условий формирования и модифицирования на фазовый состав, микроструктуру слоев, включая много­
слойные (многофазные) и многоэлементные структуры, среди которых нитридные, оксидные, боридные по­
крытия, пленки высокоэнтропийных сплавов (ВЭС), кальциевых покрытий, синтезируемых на поверхности 
конструкционных и функциональных материалов, поверхностные сплавы на цирконии на основе соединений 
Ti, Mo и Y.
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Using the VEIPS vacuum-electron-ion-plasma stand installed on channel No. 6 of the VEPP-3 SR source (INP SB 
RAS, Novosibirsk), studies on the patterns of influence of formation and modification conditions on the phase 
composition, microstructure of layers, including multilayer (multiphase) and multielement structures, including 
nitride, oxide, boride coatings, films of high-entropy alloys (HEA), calcium coatings synthesized on the surface of 
structural and functional materials, surface alloys on zirconium based on Ti, Mo and Y compounds were conducted.
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Введение
Среди методов создания функциональ­

ных покрытий на поверхности наиболее 
интенсивно развиваются методы элек- 
тродугового осаждения [1] и магнетрон- 
ного распыления [2], которые взаимодо- 
полняют друг друга. Исследования моди­
фицированных материалов и покрытий 
рентгеновскими дифракционными мето­
дами являются одним из самых распро­
страненных и относительно простых спо­
собов в плане пробоподготовки и получе­

нии результатов для определения каче­
ственного и количественного фазового со­
става, напряжений первого порядка и раз­
мера областей когерентного рассеяния 
(ОКР) объемных материалов, тонких слоев 
и покрытий. Все исследования проводятся 
ex-situ на образцах при комнатной темпе­
ратуре, когда все процессы фазообразова- 
ния завершены.

Одним из перспективных методов выяв­
ления фазового состава и структуры по­
крытия во время роста (in-situ) является
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рентгенофазовый анализ с использованием 
синхротронного излучения. Его высокая 
яркость и интенсивность позволяют за еди­
ницы секунд получать информацию, до­
статочную для интерпретации фазового 
состава покрытий [3]. В то же время дан­
ный метод может быть применим именно 
для быстропротекающих процессов, таких 
как высокотемпературное окисление [4], 
трансформация фаз для материалов с памя­
тью формы [5], азотирование [6] и др.

В данной работе приведены результаты 
исследований закономерностей влияния 
условий формирования и энергетического 
воздействия на фазовый состав и нано- и 
микроструктуру синтезируемых много­
слойных и многоэлементных структур, 
включая нитридные, оксидные, боридные, 
кальциевые покрытия, а также эквиатом- 
ные системы в виде пленок высокоэнтро­
пийных сплавов (ВЭС) на конструкцион­
ных и функциональных материалах, по­
верхностные микросплавы на цирконии на 
основе соединений Ti, Mo и Y.

Результаты и их обсуждение
На накопителе электронов ВЭ1111-3 

(ИЯФ СО РАН, г. Новосибирск) с исполь­
зованием синхротронного излучения про­
ведено исследование стабильности струк­
турно-фазового состояния TiBx  покрытий 
при изменении температуры от 30 до 
800°С в воздушной атмосфере. Покрытия 
толщиной 3 мкм были получены на под­
ложках из сплава AISI 319L методом силь­
ноточного импульсного магнетронного 
распыления и магнетронного распыления 
на постоянном токе. Для обоих покрытий 
отмечено аномальное поведение (умень­
шение) параметра решетки при нагреве и 
образование фаз оксида титана при высо­
ких температурах. У покрытий, нанесен­
ных на постоянном токе, наблюдается по­
явление фазы рутила при температуре 
около 600°С и фазы анатаза при темпера­
туре 800°С. У пленок, полученных сильно­
точным распылением, формирование фазы 
рутила происходит при температуре около 
700°С, а фаза анатаза образуется в заметно

меньшем количестве.
Выявлены закономерности формирова­

ния фазового состава пленки ВЭС (Hf-Nb- 
Ta-Ti-Zr-Cu), осажденной на подложку 
ВК8 из многоэлементной газо-металличе- 
ской плазмы, созданной при одновремен­
ном вакуумно-дуговом распылении като­
дов состава HfNbTaTiZr и Cu в режиме с 
плазменным ассистированием (Ar). Экспе­
рименты по нанесению многоэлементных 
пленок металлов проводили на стенде 
ВЭИПС на источнике СИ ВЭПП-3. Пока­
зано, что осаждение на подложку ВК8 
плазмы состава Hf-Nb-Ta-Ti-Zr-Cu сопро­
вождается формированием аморфно-кри­
сталлического состояния, представленного 
фазами состава Hf-Nb-Ta-Ti-Zr-Cu, TiZr, 
NbZr и CuTiZr, формирующимися на раз­
личных этапах напыления пленки.

Проведенные in situ исследования с ис­
пользованием синхротронного излучения 
показали, что предложенный метод полу­
чения оксидных кальцийсодержащих по­
крытий с использованием дуальной магне- 
тронной распылительной системы с чи­
стыми металлическими мишенями, обес­
печивает формирование плазмы с низким 
содержанием посторонних примесей и 
позволяет получать кристаллическую фазу 
со структурой типа перовскит (ABX3) с со­
держанием в покрытии до 20-25%. Отли­
чительными особенностями предложен­
ного метода является высокая скорость ро­
ста покрытия, кратно превышающая ти­
пичные значения при использовании ВЧ- 
магнетронов с распылением композитных 
оксидных мишеней.

На стенде ВЭИПС проведены исследо­
вания с использованием синхротронного 
излучения закономерностей фазообразова- 
ния в процессе НСЭП (низкоэнергетиче­
ской сильноточной электронно-пучковой) 
обработки Zr подложек с предварительно 
нанесенными пленками Mo/Y/Ti заданной 
толщины. В ходе эксперимента было уста­
новлено, что система Ti/Zr, образующая 
непрерывный ряд твердых растворов при 
электронно-пучковом воздействии с уско­
ряющим напряжением в 11 кВ, практиче­
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ски полностью растворяет материал 
пленки в приповерхностном слое под­
ложки. При этом в течении НСЭП обра­
ботки от импульса к импульсу наблюда­
ется постепенное изменение параметра ре­
шетки в виде смещения пиков фазы под­
ложки, что связано с растворением Ti в 
приповерхностном слое Zr.

Рассматривая материалы с ограничен­
ной растворимостью, на примере системы 
Y/Zr, показано, что в ходе электронно-пуч­
ковой обработки тонкая пленка Y посте­
пенно (11-17 кВ) растворяется в материале 
подложке за счет увеличения глубины рас­
плава приповерхностного слоя. Полное 
растворение осажденной пленки Y (отсут­
ствие рефлексов фазы) происходит только 
при 20 кВ. Обнаружено, что в процессе по­
верхностной модификации происходит 
стабилизация высокотемпературной фазы 
P-Zr.

Исследования процессов фазообразова- 
ния в системе материалов, которые обра­
зуют интерметаллическое соединение по­
казали, что в ходе НСЭП обработки полу­
чено образование твердых растворов на ос­
нове (Mo) и (P-Zr). После этого формиру­
ется модифицированный поверхностный 
слой, где (P-Zr) становится доминирующей 
фазой. В дальнейшем, при максимальном 
ускоряющем напряжении (23 кВ), содер­
жание Mo в (P-Zr) начинает уменьшаться, 
о чем свидетельствует смещение соответ­
ствующего пика к положению фазы чи­
стого P-Zr.

В ходе проведения in situ исследований 
с использованием синхротронного излуче­
ния на стенде ВЭИПС выявлены законо­
мерности процессов формирования фазо­
вого состава и напряжений в жаростойких 
покрытиях на основе системы Ti-B-Si, ле­
гированных хромом, синтезируемых ваку­
умно-дуговым плазменно-ассистирован- 
ным методом осаждения. Установлено, что 
при осаждении покрытия (Cr+TiBSiNi)N 
на твердый сплав ВК8 формируется много­
фазная структура, состоящая из фаз нитри­
дов TiN, CrN и (Ti, Cr)N; борида TiB и си­

лицида Ti5 Si3 . Показано, что в первые ми­
нуты осаждения покрытия (Cr+TiBSiNi)N 
формировались только нитриды TiN, CrN 
и (Ti, Cr)N, однако после 30 мин осаждения 
было зафиксировано формирования бо- 
рида титана TiB, а после 60 мин -  силицида 
титана Ti5 Si3 .

Заключение
Связь синтезируемых структур с режи­

мами их получения и достигаемыми функ­
циональными свойствами, которая выявля­
ется в ходе in situ исследований с исполь­
зованием синхротронного излучения, поз­
воляет во много раз сократить время разра­
ботки оптимальных процессов и формиро­
вания слоев и покрытий с заранее прогно­
зируемыми функциональными свой­
ствами, что и является одной из важней­
ших целей данных исследований и разра­
боток.

Исследования структуры и прочност­
ных свойств покрытий выполнены в рам­
ках государственного задания Министер­
ства науки и высшего образования Россий­
ской Федерации по теме № FWRM-2025-
0001.
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