
48

УДК 621.9.048 : 621.793.182

https://doi.org/10.17073/1997-308X-2025-3-48-59

  zamulaeva@gmail.com
Аннотация. При использовании комбинированной технологии электроискрового осаждения (ЭИО) и высокомощного 

импульсного магнетронного распыления (ВИМР) с применением электрода/мишени из керамики HfSi2–HfB2–MoSi2 
на подложке ниобия получено двухслойное покрытие толщиной ~15 мкм. Механизм формирования, морфология и струк-
тура покрытия исследованы методами рентгеноструктурного фазового анализа, оптической эмиссионной спектроскопии 
тлеющего разряда, рентгеноспектрального микроанализа, растровой и просвечивающей электронной микроскопии. Уста-
новлено, что ЭИО-покрытие на 65 мас. % состоит из фаз, являющихся продуктами взаимодействия электрода с подложкой: 
NbSi2 , Nb5Si3 , и имеет градиентное распределение кремния (от 8 до 54 ат. %) по толщине в направлении от подложки 
к поверхности покрытия. Верхнее аморфное ВИМР-покрытие характеризуется толщиной ~5 мкм. Анализ структурно-
фазовых превращений при нагреве ЭИО-покрытия до 900 °С показал, что отжиг приводит к его разделению на два слоя: 
внутреннего из дендритных зерен метастабильной фазы γ-Nb5Si3 и внешнего на основе NbSi2 . ВИМР-покрытие кристалли-
зуется с последовательным образованием фаз (Hf,Mo)B2 при 700 °С, MoSi2 при 800 °С и Hf3Si2 , HfSi2 при 900 °С. При этом 
содержание Si практически не изменяется. Таким образом, в результате двухстадийного процесса осаждения и последую
щего высокотемпературного отжига получено многослойное защитное керамическое покрытие, состоящее из внешнего 
слоя (Hf,Mo)B2–MoSi2–HfSi2 , промежуточного слоя NbSi2 и внутреннего слоя Nb5Si3 со значениями твердости 9,4, 23,3 
и 19,4 ГПа соответственно, позволяющее значительно продлить срок службы ниобия марки Нб-1.  

Ключевые слова: электроискровое осаждение, высокомощное импульсное магнетронное распыление, жаростойкая керамика, 
ниобиевая подложка, двухслойное покрытие, in situ ПЭМ ВР при нагреве, фазово-структурные превращения, избирательное 
наноиндентирование
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ВведениеВведение
Возможность использования ниобия и его спла-

вов при изготовлении деталей, работающих в усло-
виях высоких температур и агрессивных газовых 
сред, во многом зависит от применения защитных 
покрытий  [1; 2]. Наиболее перспективны среди 
них покрытия на основе силицидов NbSi2  [3–5], 
MoSi2 [6–8], NbSi2–MoSi2 [9], NbSi2–HfSi2 [10] из-за 
образования при высоких температурах на поверх-
ности пленки SiO2 . Особенностью таких покрытий 
является формирование промежуточного диффу
зионного слоя Nb5Si3 . Поскольку энтальпия образо-
вания Nb5Si3 (–516,8 кДж/моль) ниже, чем у NbSi2 
(–161 кДж/моль) [11; 12], то в процессе химико-тер-
мической обработки первоначально образуется слой 
Nb5Si3 , который затем трансформируется в фазу 
NbSi2 [3–12]. Уменьшить скорость взаимной диффу-
зии между элементами покрытия и подложки, приво-
дящей к утонению покрытия и, как следствие, сни-

жению его эксплуатационных характеристик, можно 
путем создания барьерных слоев [13–15], модифици-
рования покрытий ингибиторами диффузии [16; 17], 
а также создания слоя муллита 3Al2O3·2SiO2 [17; 18] 
или боросиликатного стекла B2O3·SiO2  [19; 20]. 
Путем объединения нескольких технологических 
приемов в одном процессе  [21; 22] или применения 
двухстадийных процессов  [2; 17] получают много-
слойные покрытия.

В работе  [23] показана возможность исполь-
зования гетерофазных электроискровых покры-
тий MoSi2–MoB–HfB2 для улучшения служебных 
свойств жаропрочного никелевого сплава ЭП741НП. 
Увеличение окислительной стойкости электроиск
ровых покрытий за счет верхнего магнетронного 
слоя продемонстрировано при обработке сталей [24] 
и никелевых сплавов [25]. 

Цель данной работы – создание методом электро-
искрового осаждения (ЭИО) в сочетании с высоко-
мощным импульсным магнетронным распылением 

  zamulaeva@gmail.com
Abstract. A two-layer coating with a total thickness of approximately 15 μm was obtained using a combined technology of electrospark 

deposition (ESD) and high-power impulse magnetron sputtering (HiPIMS), employing HfSi2–HfB2–MoSi2 ceramic electrodes/target 
on a niobium substrate. The formation mechanism, morphology, and structure of the coatings were investigated using glow discharge 
optical emission spectroscopy (GDOES), scanning electron microscopy (SEM), and transmission electron microscopy (TEM). It was 
found that the ESD coating consists of 65 wt. % phases formed through interaction between the electrode and the substrate – namely 
NbSi2 and Nb5Si3 – and exhibits a silicon concentration gradient (from 8 to 54 at. %) across the coating thickness, from the substrate 
toward the surface. The outer amorphous HiPIMS coating is ~5 μm thick. Analysis of structural and phase transformations during 
heating of the ESD coatings up to 900 °C showed that annealing leads to its separation into two layers: an inner layer composed 
of dendritic grains of the metastable γ-Nb5Si3 phase and an outer layer based on NbSi2 . The HiPIMS coating crystallizes sequentially, 
forming (Hf,Mo)B2 at 700 °C, MoSi2 at 800 °C, and Hf3Si2 and HfSi2 at 900 °C, with the silicon content remaining virtually unchanged. 
As a result of the two-stage deposition process and subsequent high-temperature annealing, a multilayer protective ceramic coating 
was obtained, consisting of an outer layer of (Hf,Mo)B2–MoSi2–HfSi2 , an intermediate layer of NbSi2 , and an inner layer of Nb5Si3 , 
with hardness values of 9.4, 23.3, and 19.4 GPa, respectively. This coating significantly extends the service life of niobium grade Nb-1. 

Keywords: electrospark deposition (ESD), high-power impulse magnetron sputtering (HiPIMS), oxidation-resistant ceramics, niobium 
substrate, two-layer coating, in situ HRTEM during heating, structural and phase transformations, selective nanoindentation
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(ВИМР) двухслойных керамических покрытий на 
ниобии Нб-1 и исследование влияния вакуумного 
отжига на их состав, структуру и свойства.

Материалы и методы исследованийМатериалы и методы исследований
Расходуемые керамические электроды и мише

ни получены методом самораспространяющегося 
высокотемпературного синтеза (СВС) из элементов 
(мас. %: 59 Hf; 28 Si; 11 Mo; 2 B) и последующим 
горячим прессованием порошковых продуктов син-
теза  [26]. Электроды и мишени имели следующий 
фазовый состав (мас. %): силициды гафния (34 HfSi2 ) 
и молибдена (17 MoSi2 ), борид гафния (19 (Hf,Mo)B2 ), 
кремний (21 Si), а также оксид гафния (9 HfO2 )  [27]. 
Электроды для ЭИО представляли собой прямо
угольные штабики размером 4×4×50 мм, а мишени для 
ВИМР – диски диаметром 120 мм и толщиной 10 мм. 

Покрытия осаждали на пластины ниобия марки 
Нб-1 размером 10×10×3 мм. Процесс ЭИО про-
водили в аргоне на установке «Alier-303 Metal» 
(Россия–Молдова) при силе тока в разряде 120 A, 
частоте импульсов 3200 Гц, длительности импульса 
20 мкс. Для ВИМР применялась установка УВН-2М, 
оснащенная магнетроном и ионным источником. 
Распыление мишени осуществлялось с использова-
нием системы «TruPlasma 4002» (Trumpf, Германия) 
при средней мощности 1 кВт, пиковая мощность 
достигала 50 кВт, пиковый ток – 50 А, частота – 1 кГц, 
длительность импульсов  – 50 мкс. Двухслойные 
ЭИО+ВИМР-покрытия были получены последова-
тельным проведением процессов ЭИО и ВИМР. 

Исследования микроструктуры и элемент-
ного состава проводили с помощью электронного 
микроскопа S-3400N (Hitachi High-Technology 
Corporation, Япония), оснащенного приставкой для 
рентгеноспектрального микроанализа (РСМА) марки 
«NORAN X-ray System 7» (Thermo Scientific, США). 
Металлографические шлифы готовили на установке 
«Rotopol-21» (Struers, Дания). Распределение элемен-
тов по глубине покрытий изучали методом оптико-
эмиссионной спектроскопии тлеющего разряда 
(ОЭСТР) на приборе «Profiler-2» (Horiba Jobin Yvon, 
Франция). Фазовый состав определяли методом рент
геноструктурного фазового анализа (РФА) с помо-
щью автоматизированного дифрактометра ДРОН-4 
(АО  «ИЦ Буревестник», Россия) в CuKα-излучении 
и  интервале углов 2θ = 10÷120°. Полученные рент
генограммы были проанализированы с использова-
нием базы данных JCPDS. 

Для анализа структурно-фазовых превращений, 
происходящих в покрытиях при нагреве, применяли 
метод просвечивающей электронной микроскопии 
высокого разрешения (ПЭМ ВР) и электронной 
дифракции. Исследования проводили в колонне 

микроскопа JEM 2100 (JEOL, Япония) во время изо-
термических выдержек длительностью 20–25 мин 
при температурах 400, 500, 600, 700, 800 и 900 °C. 
Скорость нагрева составляла 100 °C/мин. Составы 
исходных покрытий и покрытий после охлажде-
ния с  температуры 900 °C контролировали методом 
РСМА с использованием детектора «X-Max80T» 
(Oxford Instruments, Великобритания). Ламель изго-
тавливали методом фокусированного ионного пучка 
на растровом электронно-ионном микроскопе «Scios 
DualBeam» (FEI, США). Также был проведен отжиг 
покрытий в вакуумной печи ВСл-16-22-У (ООО НПП 
ВакЭТО, Россия) при температуре 900 ℃ в течение 
30 мин при низком вакууме. 

Твердость (H) и модуль Юнга (E) покрытий 
определяли методом избирательного измеритель
ного индентирования  [28] на установке «NanoHard
nessTester» (CSM Instruments, Швейцария) с исполь-
зованием программного обеспечения «Indenta
tion 3.0» по ГОСТ Р 8.748-2011 (ISO 14577). 

Результаты и их обсуждениеРезультаты и их обсуждение
Несмотря на использование одного материала 

в качестве электрода и мишени для получения покры-
тий, формируемые слои ЭИО и ВИМР отличаются по 
структуре и фазовому составу. При ЭИО вследствие 
высоких температур в межэлектродном промежутке 
происходят локальное плавление электрода и обраба-
тываемой подложки и формирование покрытия тол-
щиной ~10÷12 мкм (рис. 1, а). По толщине покрытия 
в направлении от поверхности к подложке наблю-
дается градиентное распределение элементов: рост 
содержания ниобия от  18 до  85 ат. % и снижение 
содержания элементов осаждаемого электрода: Hf, 
Mo, B, O, а также кремния – от 54 до 8 ат. % (рис. 1, б). 

При ВИМР покрытие формируется из атомных 
потоков с высокой долей ионизированных частиц 
и характеризуется толщиной ~5 мкм (рис. 1, в). 
Концентрация элементов напыляемой мишени оста-
ется постоянной по толщине ВИМР-слоя, а материал 
подложки Nb отсутствует в составе покрытия, что 
подтверждается резкой границей раздела (рис. 1, г). 

При последовательном осаждении ЭИО+ВИМР-
покрытий выраженного взаимодействия между 
слоями не происходит (рис. 1, д). Толщины каж-
дого из слоев сохраняются, образуя двухслойное 
покрытие общей толщиной ~15 мкм. Данные РСМА 
показывают, что в ЭИО-слое концентрация ниобия 
составляет 27,3 ат. % (область  1 на рис. 1, д, ат. %: 
8,8 O; 43,6 Si; 27,3 Nb, 4,9 Mo; 15,4 Hf), а в ВИМР-
слое – 0,5 ат. % (область 2 на рис. 1, д, ат. %: 10,5 O; 
55,0 Si; 0,5 Nb, 10,3 Mo; 23,7 Hf). ОЭСТР-профиль 
можно разделить на три зоны: первая (от 0 до 5 мкм) 
соответствует магнетронному слою, вторая – электро
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искровому покрытию на глубине примерно от  5 
до 14 мкм, а последний участок – подложке (рис. 1, е). 

Рентгенограммы покрытий представлены на 
рис. 2. Образование в ЭИО-слое фаз, являющихся 
продуктами микрометаллургического переплава про-
дуктов эрозии осаждаемого электрода с материалом 
подложки – NbSi2 и Nb5Si3 (рис. 2, а), свидетельствует 
о высокой адгезии покрытия к подложке. В покрытии, 
как и в составе осаждаемого электрода, присутствуют 
фазы (Hf,Mo)B2 , свободного Si и диоксида HfO2 , 
который на микроструктуре покрытий виден в виде 
белых включений (рис. 1, а, д). После вакуумного 
отжига все основные фазы находятся в  покрытии 
примерно в тех же концентрациях (рис. 2, б, табл. 1). 
Фаза Si исчезает в результате взаимодействия с под-
ложкой и образования NbSi2 . В количестве 5 мас. % 
образуется боридная фаза Nb2B3 . 

ВИМР-покрытие является рентгеноаморфным. 
На  рентгенограмме видны характерные пики под-
ложки и аморфные гало (рис. 2, в). Однако после 
вакуумного отжига появляются кристаллические 
фазы: HfSi2 , MoSi2 , (Hf,Mo)B2 (рис. 2, г). Образование 
фазы NbSi2 обусловлено диффузией ниобия из под-
ложки, а MoO3  – наличием примесного кислорода 
в  мишени. Данные фазового анализа в табл. 2 при-
ведены без учета материала подложки (Nb), так как 
толщина покрытия меньше глубины проникновения 
рентгеновских лучей. 

Микроструктура комбинированного покрытия 
после вакуумного отжига приведена на рис. 3, а. 
Внутри электроискрового покрытия формируется 
внешний слой с резко обозначенной границей, соот-
ветствующий фазе NbSi2 (область 2 на рис. 3, а, ат. %: 
2,9 О; 64,2 Si; 28,8 Nb; 2,1 Mo; 2,0 Hf). Во внешнем 

Рис. 1. Микроструктуры поперечных шлифов и ОЭСТР-профили покрытий ЭИО (а, б); ВИМР (в, г); ЭИО + ВИМР (д, е)

Fig. 1. Cross-sectional microstructures and GDOES profiles of coatings: (a, б); HiPIMS (в, г); ESD + HiPIMS (д, e)
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темном слое, как и в граничащем с подложкой внут
реннем слое, присутствуют светлые включения HfO2 . 
Согласно данным РСМА, во внутренней области 
содержание кремния ниже и составляет 28,1 ат. % 
(область  3, ат. %: 7,4 О; 28,1 Si; 48,3 Nb; 4,2 Mo; 
12,0 Hf). Таким образом, в результате термической 
обработки в ЭИО-слое происходят гомогенизация 
по кремнию и выравнивание микронеоднородно-
стей, образованных в результате единичных актов 
массопереноса. Однородное по составу и структуре 
магнетронное покрытие после кристаллизации не 

меняет состав (область 1, ат. %: 11,5 О; 52,8 Si; 0,5 Nb; 
10,9 Mo; 24,1 Hf) и не участвует в формировании слоя 
NbSi2 . Карта распределения элементов подтверждает, 
что во внешнем ЭИО-слое повышена концентрация 
кремния, а во внутреннем – ниобия (рис. 3, б). 

Исходная ламель с участками ЭИО- и ВИМР-сло
ев, на которой проводили in situ исследования струк-
турно-фазовых превращений при нагреве в колонне 
просвечивающего электронного микроскопа, пока-
зана на рис. 4, а. После охлаждения с  900 °С на 
ламели также появляется новый слой у  границы 

Рис. 2. Рентгенограммы покрытий ЭИO (а, б) и ВИМР (в, г)
а, в – до отжига; б, г – после отжига (t = 900 °С, τ = 30 мин)

Fig. 2. X-ray diffraction patterns of ESD (a, б) and HiPIMS (в, г) coatings
a, в – before annealing; б, г – after annealing (t = 900 °С, τ = 30 min)

Таблица 1. Фазовый состав ЭИО-покрытий до и после отжига
Table 1. Phase composition of ESD coatings before and after annealing

Фаза Структурный 
тип

Исходное покрытие Покрытие после отжига

Доля, мас. %
Период, нм

Доля, мас. %
Период, нм

а с а с
NbSi2 hP9/3 49 0,4785 0,6591 50 0,4783 0,6589
Nb5Si3 hP16/19 15 0,7565 0,5260 13 0,7578 0,5258

(Hf,Mo)B2 hP3/4 3 0,3112 0,3358 4 0,3123 0,3373
Si cF8/1 3 0,5417 – – – –

HfO2 oP24/16 8 – – 7 – –
Nb2B3 oC20/4 – – – 5 – –

Nb cI2/1 22 0,3294 – 21 0,3300 –
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с  ВИМР-покрытием (рис. 4, б), состав которого, по 
данным РСМА, соответствует фазе NbSi2 (рис. 4, в). 
Подтверждено, что на дифрактограмме, полученной 
с этого промежуточного слоя, кольца с межплос
костными расстояниями d/n = 0,356, 0,218, 0,210 
и 0,136 нм от рефлексов плоскостей (101), (111), (112) 
и  (114) также принадлежат фазе h-NbSi2 , а кольца 
с d/n = 0,638, 0,319, 0,240, 0,218, 0,210 и 0,140 нм от 

плоскостей (100), (200), (210), (211), (112) и (402) – 
фазе Nb5Si3 (рис. 4, г). 

Во внутреннем слое ЭИО-покрытия значимых 
изменений структуры при нагреве не происходило 
(рис. 5, а–в). Однако после охлаждения образца 
с  900 °C до комнатной температуры наблюдалось 
изменение контраста некоторых областей, что может 
быть связано как с диффузионным перераспределе-
нием элементов, сопровождающимся растворением 
отдельных структурно-фазовых составляющих, так 
и с релаксацией напряжений (рис. 5, г). 

В результате неравновесной кристаллизации при 
ЭИО в покрытии наблюдаются зерна фазы γ-Nb5Si3 , 
затвердевшие в направлении от подложки к поверх-
ности покрытия, напоминающие по своему располо-
жению дендриты. Дендритный рост метастабильной 
фазы Nb5Si3 в результате неравновесной кристалли-
зации в сплавах Nb–Si отмечали в работах  [29; 30]. 
Изображение ПЭМ ВР зерна силицида, ориентиро-
ванного вдоль направления  [ 10], соответствующая 
электронограмма и данные РСМА приведены на 
рис. 5, д–ж. Также удалось подтвердить наличие 

Таблица 2. Фазовый состав ВИМР-покрытия  
после отжига

Table 2. Phase composition of HiPIMS coating  
after annealing

Фаза Структур
ный тип

Доля, 
мас. %

Период, нм
a b c

HfSi2 oC12/1 31 3,6980 14,6480 3,6780
MoSi2 hP3/4 34 0,4602 – 0,6570
HfB2 hP3/4 12 0,3141 – 0,3470
NbSi2 hP9/3 10 0,4801 – 0,6600
MoO3 mP8/6 13 1,0595 – 0,3728

Рис. 3. Микроструктура ЭИО+ВИМР-покрытия (а) и карта распределения элементов  
в промежуточном слое (б) после отжига

Fig. 3. Microstructure of the ESD + HiPIMS coating (а) and elemental distribution map  
in the intermediate layer (б) after heat treatment
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в составе покрытия зерен HfO2 размером 50–100 нм. 
Изображение ПЭМ ВР оксидной частицы, ориенти-
рованной вдоль направления [02 ], соответствующая 
электронограмма и данные РСМА представлены на 
рис. 5, з–к. 

ВИМР-покрытие до температуры 600 °С не 
изменяется и характеризуется слоистой структу-
рой (рис. 6, а). На электронограмме наблюдается 
широкое диффузное кольцо, свидетельствующее об 
аморфном состоянии покрытия. При температуре 
700 °С начинается кристаллизация и на электроно-
граммах видны кольца с межплоскостными расстоя-
ниями d/n = 0,355, 0,261, 0,213 и 0,178 нм, соответст-
вующими плоскостям (001), (100), (101) и (002) фазы 
(Hf,Mo)B2 (рис. 6, б, е). Увеличение температуры 

до 800 °С сопровождалось появлением новых отра-
жений с d/n = 0,291, 0,225 и 0,213 нм от рефлексов 
плоскостей (101), (110), (103), свидетельствующих 
о выделении фазы MoSi2 (рис. 6, в, ж). 

Дальнейший нагрев до 900 °С приводит к появ-
лению силицидов гафния Hf3Si2 с отражениями 
d/n = 0,493, 0,357, 0,309 и 0,262 нм от рефлексов 
плоскостей (110), (001), (210), (211) и HfSi2 с отраже-
ниями d/n = 0,355, 0,262, 0,226 и 0,206 нм от рефлек-
сов плоскостей (110), (111), (131), (061) (рис. 6, г, з). 
После охлаждения структура покрытия не измени-
лась. Наблюдаются 4 кристаллические фазы: Hf3Si2 , 
HfSi2 , MoSi2 и (Hf,Mo)B2 .

В табл. 3 приведены результаты измерения твер
дости (H), модуля упругости (E) покрытий и под-

Рис. 4. Микроструктура ламели до (а) и после нагрева и охлаждения с 900 °С (б); электронограмма (в)  
и данные РСМА (г) для промежуточного слоя

Fig. 4. Microstructure of the lamella before (a) and after heating and cooling from 900 °C (б);  
electron diffraction pattern (в) and EDS data (г) for the intermediate layer

Таблица 3. Механические свойства покрытий и подложки
Table 3. Mechanical properties of coatings and Nb-1 substrate

ЭИО-покрытие ВИМР-покрытие Подложка Нб-1
Исходное Отожженное Исходное Отожженное Исходная Отожженная

H, ГПа
18,3 23,3*/19,4** 12,5 9,3 1,8 2,5

E, ГПа
285 292*/256** 216 207 123 112
* Внешний слой на основе NbSi2.
** Внутренний слой на основе Nb5Si3 .
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Рис. 5. Микроструктуры внутреннего слоя ЭИО-покрытия до отжига (а), при in situ нагреве 
до 400 °C (б), 800 °C (в), а также после охлаждения с 900 °C (г); зерно силицидной фазы (д), 

его электронограмма (е) и данные РСМА (ж); оксидная частица (з), ее электронограмма (и) и данные РСМА (к)

Fig. 5. Inner layer microstructures of ESD-coating before annealing (а), during in situ heating to 400 °C (б), 800 °C (в),  
and after cooling from 900 °C (г); silicide phase grain (д), its electron diffraction pattern (e)  
and EDS data (ж); oxide particle (з), its electron diffraction pattern (и), and EDS data (к)

ложки. Твердость исходного ЭИО-покрытия рав-
номерна по толщине и составляет 18,3 ГПа. После 
отжига внутренний слой покрытия сохраняет твер-

дость Н = 19,4 ГПа, что указывает на отсутствие 
структурных превращений в слое на основе Nb5Si3 . 
Незначительное снижение модуля упругости можно 
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Рис. 6. Микроструктуры (а–г) и электронограммы (д–з) ВИМР-покрытия  
при in situ нагреве до 600 °C (а, д), 700 °C (б, е), 800 °C (в, ж), а также после охлаждения с 900 °C (г, з)

Fig. 6. Microstructures (a–г) and electron diffraction patterns (д–з) of the HiPIMS coating 
during in situ heating to 600 °C (а, д), 700 °C (б, e), and 800 °C (в, ж), and after cooling from 900 °C (г, з)

связать с повышением доли Nb за счет его диффу-
зии от подложки к слою на основе NbSi2 . Значения 
твердости 23,3 ГПа во внешнем слое обусловлено 

более высокой твердостью фазы NbSi2 по сравнению 
с Nb5Si3 и отсутствием в нем свободного ниобия, 
а  также легированием добавками боридов ниобия 
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(Hf,Mo)B2 и Nb2B3 . Для ВИМР-покрытия твердость 
составляет Н = 12,5 ГПа, что соответствует значениям 
для магнетронных покрытий Hf–Si–Mo–B [31]. После 
вакуумного отжига и релаксации напряжений твер-
дость снижается до  9,3 ГПа. Повышение твердости 
подложки в результате отжига с 1,8 до 2,5 ГПа связано 
с диффузией кремния в приграничную область.

ВыводыВыводы
1. Последовательным применением электро-

искрового осаждения (ЭИО) и высокомощного 
импульсного магнетронного распыления (ВИМР) 
при использовании электродов/мишеней из СВС-
керамики HfSi2–HfB2–MoSi2 на подложке ниобия 
Нб-1 получено двухслойное покрытие толщиной 
15 мкм. ЭИО-покрытие толщиной ~10÷12 мкм 
на  65 мас. % состоит из фаз, являющихся продук-
тами взаимодействия электрода с подложкой: NbSi2 , 
Nb5Si3 (Н = 18,3 ГПа, Е = 285 ГПа). По толщине 
покрытия в направлении от поверхности к подложке 
наблюдается градиентное распределение элементов: 
рост содержания Nb от 18 до 85 ат. % и снижение кон-
центрации кремния от 54 до 8 ат. %. ВИМР-покрытие 
имеет однородную аморфную структуру и характери-
зуется толщиной ~5 мкм, Н = 12,5 ГПа, Е = 216 ГПа.

2. В процессе нагрева на границе ЭИО- и ВИМР-
слоев образуется прослойка на основе NbSi2 толщи-
ной ~2 мкм, Н = 23,3 ГПа, Е = 292 ГПа. Внутренний 
слой ЭИО-покрытия состоит из дендритных 
зерен метастабильной фазы γ-Nb5Si3 , затвердев-
ших в  направлении, перпендикулярном подложке; 
Н =  19,4 ГПа, Е = 256 ГПа. Кристаллизация ВИМР-
покрытия начинается при температуре 700 °С с обра-
зованием фазы (Hf,Mo)B2 . С ростом температуры 
до 800 °С появляется фаза MoSi2 , а при 900 °С – фазы 
HfSi2 , Hf3Si2 . После вакуумного отжига механичес
кие свойства несколько снижаются до значений 
Н = 9,4 ГПа, Е = 207 ГПа, что может быть связано 
с релаксацией напряжений. Содержание Si в составе 
покрытия не меняется, следовательно, ВИМР-слой 
не участвует в формировании промежуточного слоя 
на основе NbSi2 . Таким образом, в процессе термо-
обработки формируется многослойное покрытие 
с высокими механическими свойствами.
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