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Рассмотрена возможность получения защитных покрытий Ti–N на нелегированной стали, обработанной дугой низкого давления с графито-
вым анодом. Изучены морфология и структура покрытий. Исследован фазовый состав пленок. Определены физико-механические характе-
ристики осажденных покрытий. Полученные данные свидетельствуют о необходимости осаждения покрытия в едином c очисткой вакуум-
ном цикле при температуре подложки не менее половины ее температуры плавления.
Ключевые слова: подготовка поверхности, шероховатость, переходная зона, микротвердость, адгезия, покрытие, фазовые превращения.
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An opportunity of obtaining protective Ti–N coatings on plain steel treated by low pressure arc with the graphite anode has been considered. The 
morphology and structure of the coatings has been studied. The phase composition of films has been examined. Physicomechanical performances 
of precipitated coatings are determined. The obtained data testify of the necessity for coating deposition in the vacuum cycle, which is common with 
cleaning at the substructure temperature no less than half of its melting temperature.
Key words: surface preparation, roughness, transition zone, microhardness, adhesion, coating, phase changes.

ВВЕДЕНИЕ

Свойства PVD-покрытий на конструкционных 
сталях, наносимых на предварительно очищенную 
от оксидов и органических загрязнений поверх-
ность, зависят от атомного и фазового составов 
подложки и ее шероховатости. Вследствие тенево-
го эффекта рост осаждаемых пленок локально не-
однороден, и различие локальной толщины весьма 
существенно. Атомарный состав и структура мате-
риалов подложки и покрытия (при их совместимо-
сти) вследствие диффузионного взаимодействия 
могут изменять фазовый состав на границе покры-
тия и физико-механические свойства покрытия.

Известен большой круг типов стальных поверх-
ностей и способов их очистки перед нанесением 
защитных покрытий. Эффективная защита по-
верхности изделий из металлов и сплавов, работа-
ющих в условиях износа или интенсивного корро-
зионного воздействия, может быть осуществлена 
путем нанесения защитных покрытий на предва-
рительно подготовленную поверхность. Высокую 
адгезию наносимых покрытий с поверхностью ме-
таллических материалов можно обеспечить очист-
кой поверхности подложки ионным пучком или 
плазмой тлеющего разряда. Эти способы достаточ-
но эффективны, когда речь идет о деталях срав-
нительно небольших размеров средней и высокой 
стоимости. Из-за длительности процесса очистки 
и цены обработки 1 м2 поверхности они малоэф-
фективны в крупнотоннажном производстве, где 
речь идет о листовом прокате, трубах или крупно-
габаритных деталях машин и установок [1–3]. Аль-
тернативным методом подготовки металлопрока-
та для последующих технологических процессов, 
в том числе для нанесения защитных покрытий, 
является обработка его поверхности дуговым раз-
рядом [4–8]. Она позволяет очищать поверхность 
проката от оксидов и органических загрязнений и 
существенно изменять свойства поверхностного 
слоя металлов или сплавов.

Технологический цикл получения деталей с за-
щитным покрытием из стального проката, начиная 

с заготовки в состоянии поставки, может включать 
различное количество операций. Стоимость дета-
ли с покрытием существенным образом зависит 
от вида и числа необходимых операций. При ис-
пользовании дуговой обработки как способа под-
готовки поверхности под осаждение защитных 
покрытий возможна реализация двух вариантов 
технологических циклов. В первом – осаждение 
покрытий Ti–N производится в едином вакуумном 
объеме непосредственно после вакуумно-дуго вой 
обработки поверхности проката. Во втором (раз-
рывном) – покрытия Ti–N осаждаются на обрабо-
танную поверхность проката через некоторое вре-
мя и в другом вакуумном объеме.

Обработка поверхности нелегированной стали 
дугой низкого давления с графитовым анодом мо-
жет быть использована в качестве единственной 
операции подготовки поверхности проката перед 
вакуумно-дуговым осаждением покрытий Ti–N.

В данной работе рассматривается разрывной 
вариант цикла, когда стальной образец с поверх-
ностью, обработанной дугой, извлекается из ваку-
умной камеры и покрытие на него осаждается че-
рез несколько суток. Исследовалась приемлемость 
такого цикла для получения изделия с защитным 
покрытием при изготовлении сооружений в нефте-
газовой отрасли. Величина адгезии в общем случае 
определяется шероховатостью подложки, энергией 
активации, диффузией и энергией связи атомов по-
крытия и подложки. Адгезия однослойных керами-
ческих PVD-покрытий, осаждаемых на металличе-
ские подложки, обычно является слабой.

МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА

Покрытия Ti–N, полученные методом модифи-
цированного дугового испарения (фильтрован-
ного ионно-плазменного осаждения), обладают 
более высокой эрозионной стойкостью по срав-
нению с другими PVD-методами [9, 10]. В дан-
ной работе в качестве подложек использовались 
образцы низкоуглеродистой стали Ст3 размером 
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40 × 40 мм и толщиной 1 мм: первый образец с по-
верхностью в состоянии поставки без видимых 
следов окисления, очищенный от жировых загряз-
нений протиркой спиртом, принимался за исход-
ный; второй образец подвергался предваритель-
ной обработке дугой низкого давления с графи-
товым анодом на установке ВДО-I [11] в течение 
60 с при напряжении дуги U = 25 В, токе I = 100 А, 
давлении азота P = 102 Па. Покрытия Ti–N на-
носились на установке ННВ-6.6И1 при величине 
тока I = 100 А, напряжении смещения U = 100 В и 
давлении азота Р = 5 · 10–1 Па. Толщина покрытий 
составила около 1,7 мкм.

Шероховатость поверхности, морфологию и 
микроструктуру приповерхностных слоев ис-
ходной и модифицированной стальных подло-
жек с нанесенными покрытиями изучали с помо-
щью растрового электронного микроскопа «Tesla 
BS-301», бесконтактного профилометра «Micr� 
Measure 3D stati�n», оптического микроскопа 
«Axi�vert-40» и сканирующего зондового микро-
скопа NTEGRA PRIMA в режиме АСМ.

Измерения микротвердости поверхности об-
разцов до и после нанесения покрытий проводи-
ли на приборе «Affri DM8» при нормальных на-
грузках на индентор (алмазная четырехгранная 
пирамидка Виккерса) от 0,5 до 20 Н.

Адгезию покрытий Ti–N, осажденных на сталь-
ные подложки, оценивали с помощью склеро-
метрии (скретч-тест) на приборе «Micr� Scratch 
Tester» с линейно возрастающей нормальной на-
грузкой на индентор от 0,01 до 10 Н.

Фазовый состав и структуру пленок Ti–N ис-
следовали с использованием дифрактометра 
«Shimadzu XRD 6000» в CuKα-излучении. Необ-
ходимо отметить, что обработка заржавленной 
поверхности стальных образцов катодными пят-
нами дуги приводила к образованию в модифици-
рованном слое высокодисперсной матрицы α-Fe 
с незначительными выделениями фаз карбидов 
и фуллеритов С60 и С70 на фоне углеродных кла-
стеров типа линейных цепочек и колец, которые 
идентифицируются указанным дифрактометром 
как аморфное вещество [12].

Полученные в результате исследований дан-
ные позволяют оценить влияние обработки стали 
дугой низкого давления как на свойства системы 
подложка–покрытие в целом, так и на качество 
выращенных пленок в частности.

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ

Профили шероховатости исходной и модифи-
цированной поверхностей образцов, на которые 
одновременно осаждались покрытия Ti–N в те-
чение 2 ч при температуре 450 оС, представлены 
на рис. 1.

Наибольшая высота профиля (Rmax) и его сред-
нее арифметическое отклонение (Ra) составляли: 
для исходной поверхности ~ 8,8 и ~ 1,3 мкм, для 
обработанной ~ 7,5 и ~ 1,1 мкм соответственно. 
Значения Rmax и Rа для исходной и обработанной 
поверхностей близки, однако характер рельефа 
существенно отличен (рис. 2).

Следы прокатки в виде полос, углублений и 
других протяженных макродефектов характер-
ны для исходной поверхности (см. рис. 2, а), в 
то время как особенностью модифицированной 
(рис. 2, б) является наличие кратеров разных 

Рис. 1. Общий вид (а, б) и профили шероховатости (в, г)  
поверхности образцов из стали Ст3 до (а, в) и после (б, г)  
обработки дугой низкого давления, полученные  
на бесконтактном оптическом профилометре
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размеров. Обработка устраняет следы наклепа, 
длинные полосы и образует поверхность с по-
ниженной шероховатостью, насыщенную углуб-
лениями, более благоприятную для осаждения 
покрытий.

Морфология и фазовый состав поверхности 
оказывают определяющее влияние на образова-
ние зародышей и последующее формирование по-
крытия. Рост зародышей покрытия на подложке 
при температуре 0,3Tm (Tm – температура плав-
ления стали) на исходной и модифицированной 
поверхностях по этой причине происходит не-
одинаково [13]. На рис. 3 представлен внешний 
вид покрытий, нанесенных на исходную и моди-
фицированную поверхности стальных подложек.

Поверхность тонкого покрытия в значительной 
степени отображает исходный рельеф подложки. 
На рис. 3, г поверхность пленки Ti–N отчетливо 
повторяет следы катодных пятен.

Результаты съемок поверхностей покрытий 
(см. рис. 3) удачно дополняют данные атомно-
сило вой микроскопии при еще большем увеличе-
нии. На полученных изображениях (рис. 4) отчет-
ливо просматриваются все детали и особенности 
рель ефа поверхности.

Морфология и структура покрытий на исход-
ной и обработанной подложках существенно от-
личаются, за исключением капельной фракции, 
присутствующей в обоих случаях. Размер капель 
варьируется от долей мкм до 2–3 мкм (рис. 4, а, б). 
Наличие капельной фракции является характер-
ным для вакуумно-дугового метода нанесения по-
крытий в целом.

Рис. 3. Внешний вид покрытий Ti–N  
на исходной (а, в) и обработанной (б, г)  
поверхностях стальных подложек
а, б – оптический микроскоп 
в, г – растровый электронный

ба

100 мкм 100 мкм

в г

10 мкм10 мкм

Рис. 2. Изображения исходной (а) и обработанной (б)  
поверхностей образцов стали, полученные на растровом 
электронном микроскопе (×1000)

б

а

40 мкм

40 мкм
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Дифракционные спектры пленок, выращенных 
на исходной и модифицированной поверхностях, 
представлены на рис. 5.

Все покрытия имели явно выраженную тексту-
ру. На поверхности крупных блоков и кристал-
литов α-Fe необработанного образца растут пре-Fe необработанного образца растут пре- необработанного образца растут пре-
имущественно зародыши фазы TiN столбчатой 
структуры. Средний размер кристаллитов TiN со-
ставлял D ≈ 30 мкм с решеточными искажениями 

Δd/d ≈ 1,2 · 10–3. Для модифицированной поверх-
ности D ≈ 20 мкм и Δd/d ≈ 2 · 10–3.

В слоях одинаковой толщины содержание ку-
бического TiN больше на исходной поверхности 
(~ 80 %), чем на обработанной катодными пят-
нами дуги (~ 63 %), где основой для растущего 
покрытия является высокодисперсная матрица 
α-Fe. Преимущество за исходной поверхностью 
сохраняется и для тригональной структуры Ti2N, 

Рис. 4. Изображения покрытий Ti–N  
на исходной (а, в) и обработанной (б, г)  
поверхностях стальных подложек,  
полученные на атомно-силовом микроскопе
а, б – двумерное изображение; в, г – трехмерное

Рис. 5. Дифракционные спектры покрытий Ti–N, осажденных на стальные подложки в исходном состоянии (а)  
и после обработки дугой низкого давления (б)
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доля которой составляет ~ 6 % при D ≈ 46 мкм 
и Δd/d ≈ 4  · 10–3. Значительно меньшим разме-
ром обладают кристаллиты, выросшие на мо-
дифицированной поверхности (D ≈ 15 мкм и 
Δd/d ≈ 3 · 10–3), причем доля их также меньше. 
На необработанной подложке следы структур 
TiСN и TiС едва заметны. Пленка Ti–N, выра-
щенная на модифицированной поверхности ста-
ли, пересыщенной углеродом (до 35 ат.%), содер-
жит заметные количества тригонала TiСN ~ 10 % 
(D ≈ 13 мкм и Δd/d ≈ 8 · 10–3). Кубический TiС с 
кристаллитами размером D ≈ 21 мкм наблюдал-
ся в ней также с сильно искаженной решеткой – 
Δd/d ≈ 8,5 · 10–3.

Адгезия покрытия определяется микрострук-
турой границы раздела и прочностью связи с под-
ложкой. Прочность сцепления плазменного ке-
рамического покрытия с подложкой многие ав-
торы связывают с механическим зацеплением. 
Так, например, прочность связи по результатам 
сдвиговых и растягивающих испытаний возрас-
тает с увеличением шероховатости подложки до 
0,6–0,8 мкм, после чего вновь снижается [10]. При 
ионном осаждении (КИБ) большую роль играет 
взаимная диффузия атомов покрытия и подлож-
ки. Образование диффузионной зоны с плавным 
переходом от покрытия к подложке при повы-
шении ее температуры играет иногда решающую 
роль в установлении локального прочного соеди-
нения покрытия с подложкой.

На модифицированной поверхности стали со-
держится значительное количество углерода в 

молекулярном и атомарном виде. Твердофазное 
взаимодействие между различными углеродными 
кластерами и кристаллитами TiN во время осаж-
дения пленки приводит к диффузии углерода из 
подложки в покрытие и образованию тройного 
соединения TiСN, фазы TiС из α-Ti и, возможно, 
вытеснению азота из нестехиометрического TiN 
и превращению его в TiС.

Оптимальное сочетание твердости и вязкости 
материала существенно повышает срок службы 
покрытия. Величина микротвердости в зависимо-
сти от ориентации зерен и выделения других фаз 
(Ti2N и др.) в пленке Ti–N колеблется в довольно 
широких пределах [14–18].

Для тонких покрытий (несколько мкм) уже при 
нагрузке порядка 0,5 Н существенное влияние на 
результаты измерений микротвердости оказыва-
ет подложка. Пленки, выросшие при низких тем-
пературах подложки с предварительной очисткой 
тлеющим разрядом на ННВ-6.6И1, из-за высокой 
шероховатости имели неоднородную толщину, 
фазовый состав и слабое сцепление. Кривые за-
висимости микротвердости от приложенной на-
грузки для образцов с покрытием (рис. 6) отчет-
ливо повторяли аналогичные характеристики ис-
ходной и обработанной подложек.

Осаждение Ti–N-покрытий на стальную под-
ложку проводилось при температуре 450 оС. Обра-
зующаяся в этом случае структура в соответствии 
с зонной моделью Мовчана–Демчишина [13] яв-
ляется столбчатой, хрупкой и насыщенной пора-
ми. Формирование следующей зоны за счет уси-
ления поверхностной диффузии затруднено. По-
нятие «адгезия» относится к соединению больших 
площадей поверхности, в то время как связь или 
соединение означают взаимодействие на микро-
скопическом уровне – атомном или ионном. Высо-
кая локальная прочность связи между покрытием 
и подложкой, возникающая при диффузионном 
взаимодействии углерода с пленкой Ti–N, не яв-
ляется эксплуатационной характеристикой дета-
ли с покрытием. Исчерпывающие данные о свой-
ствах покрытия и его адгезии могут быть получе-
ны прямыми испытаниями, например с помощью 
скретч-теста [19, 20]. На рис. 7 представлены ре-
зультаты скретч-теста для Ti–N-покрытий. Харак-
тер разрушения покрытий как для исходной, так 
и для обработанной подложек фактически одина-
ков. В обоих случаях имеет место разрушение по-

Рис. 6. Зависимость микротвердости покрытия Ti–N 
от приложенной нагрузки
1 – обработка дугой низкого давления 
2 – без обработки
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крытия, включающее отслоение при деформации 
сжатием или прогибом впереди индентора либо 
вследствие упругого восстановления позади ин-
дентора. Адгезионные прочности покрытий Ti–N 
на подложках с необработанной поверхностью и 
модифицированной дугой низкого давления от-
личаются незначительно.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Пленки Ti–N, выращенные на стали, обрабо-
танной дугой низкого давления с графитовым 
анодом, при температуре подложки 0,3Tm, обла-
дали сложным фазовым составом. Высокое содер-
жание углерода (до 35 ат.%) в приповерхностном 
слое модифицированной поверхности приводит 
к образованию фаз TiСN и TiС вследствие диф-
фузии углерода в пленку, а также твердофазных 
реакций углерода с α-Ti.

Состояние поверхности и низкая температура 
подложки при КИБ-осаждении не могут обеспе-
чить приемлемую адгезию пленки Ti–N с подлож-
кой (~50÷70 MПа), когда единственной операцией 
подготовки поверхности стального проката перед 
вакуумно-дуговым осаждением покрытий являет-
ся вакуумно-дуговая очистка.

Для разрывного вида технологического цикла 
высокая шероховатость, низкая температура под-

ложки и наличие аморфного железоуглеродного 
слоя на поверхности, обработанной катодными 
пятнами дуги с графитовым анодом, оказывают 
решающее влияние на рост и формирование по-
крытия Ti–N, существенным образом снижая его 
физико-механические свойства и адгезию к под-
ложке.
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ВВЕДЕНИЕ

В последние годы большое внимание уделяет-
ся поверхностному наноструктурированию и его 
влиянию на служебные свойства изделия, в том 
числе механические. В работе [1] обосновывает-
ся концепция, согласно которой поверхностный 

слой является самостоятельной подсистемой, в 
сильной степени влияющей на локализацию пла-
стического течения и разрушения материала. Для 
наноструктурирования поверхности могут быть 
использованы различные методы интенсивной 
пластической деформации, в том числе фрик-
ционные [2, 3]. Одним из способов формирова-
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Исследована возможность наноструктурирования поверхностей металлических изделий гибким упругим инструментом (вращающимися про-
волочными щетками – ВПЩ). Установлено, что при определенных режимах обработки на поверхности образуется тонкий слой аморфизиро-
ванного материала и формируется текстура, наиболее острая в поверхностных слоях. Одновременно с упрочнением поверхностного слоя 
ВПЩ можно наносить функциональные покрытия различного назначения толщиной от 3–5 до 40–45 мкм.
Ключевые слова: поверхностное упрочнение, фрикционное плакирование, наноструктура, аморфный слой, текстура, гибкий инструмент.

An opportunity of metal product surface nanostructure formation with flexible tool (rotating wire brushes) has been examined. It is established 
that at certain surface processing conditions a thin amorphized layer evolves and the most acute in surface layers texture is formed. Function 
coatings of different function with width of 3–5 ÷ 40–45 μm can be applied simultaneously with surface layer hardening with rotating wire brush.
Key words: surface hardening, friction coating, amorphous layer, nanostructure, texture, flexible tool.


