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Предмет исследования: покрытия на основе TiN, осажденные методом импульсного 

магнетронного распыления. 

Цель исследования: установление влияния технологических параметров процесса им-

пульсного магнетронного распыления: величины разрядного тока и содержания N2 в вакуум-

ной камере на структуру и фазовый состав покрытий на основе TiN. 

Методы и объекты исследования: фазовый состав и структурные характеристики по-

крытия на основе TiN изучены в процессе рентгеноструктурного и рентгенофазового анали-

за покрытий. Микроструктура сформированных покрытий на основе TiN изучена с исполь-

зованием растровой электронной микроскопии. Объектом исследования являлись образцы из 

твердого сплава ВК6 с покрытиями TiN. 

Основные результаты исследования: установлено, что наибольшее влияние на форми-

руемую структуру покрытия TiN оказывает величина разрядного тока. Увеличение содер-

жание N2 и разрядного тока приводит к изменению фазового состава и формированию од-

нофазного покрытия на основе кубической фазы (111) с-TiN с увеличением степени тексту-

рированности покрытия. Определены оптимальные величины технологических параметров, 

при которых формируется покрытие на основе фазы с-TiN, с минимальным уровнем внут-

ренних напряжений, наименьшим размером зерна, плотной, столбчатой структурой. 
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Subject of research: coatings based on TiN deposited by pulsed magnetron sputtering have 

been studied. 

Purpose of research: is to establish the effect of technological parameters of the process of 

pulsed magnetron sputtering: the discharge current and the N2 content in the vacuum chamber on 

the structure and phase composition of coatings based on TiN. 

Methods and objects of research: the phase composition and structural characteristics of the 

TiN-based coating were studied in the course of X-ray diffraction and X-ray phase analysis of coat-

ings. The microstructure of the formed coatings based on TiN was studied using scanning electron 

microscopy. The object of the study were samples of VK6 hard alloy with TiN coatings. 

Main results of research: it has been established that the magnitude of the discharge current 

has the greatest influence on the formed structure of the TiN coating. An increase in the content of 

N2 and the discharge current leads to a change in the phase composition and the formation of a 

single-phase coating based on the (111) c-TiN cubic phase with an increase in the degree of texture 

of the coating. The optimal values of technological parameters are determined at which a coating 

based on the c-TiN phase is formed, with a minimum level of internal stresses, the smallest grain 

size, and a dense, columnar structure. 

Keywords: TiN coating, pulsed magnetron sputtering, technological parameters, nitrogen con-

tent, discharge current, phase composition, structural characteristics, microstructure. 

 
Введение 

Динамика развития обрабатывающей промышленности в России в последние годы опре-

деляет увеличивающие требования, предъявляемые к современному режущему инструменту, 

такие как высокая стойкость и надежность [1, 2]. Общемировые тенденции по увеличению 

срока службы режущего инструмента связывают с многофункциональными многослойными 

покрытиями на основе соединений TiN, ZrN, CrN, TiAlN, TiZrN и др. [2–4]. Промышленное 

применение с области упрочнения режущего инструмента получили магнетронные распыли-

тельные системы (МРС), реализующие технологию осаждения покрытий в вакууме (PVD ме-

тод) [5–7]. Имеющиеся у классических МРС технологические ограничения привели к созда-

нию МРС, работающих в импульсном режиме – импульсные магнетронные распылительные 
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системы (ИМРС). ИМРС позволяют решить ряд технологических проблем: понизить темпе-

ратурную нагрузку на режущий инструмент в процессе его упрочнения до 180 °С благодаря 

скважности импульсов, увеличить плотность и текстурированность осаждаемого покрытия 

за счет увеличения степени ионизации осаждаемого металлического субстрата до 90 % [8–

10]. Осажденные в условия импульсного магнетронного распыления (ИМР) покрытия обла-

дают высокой твердостью, хорошей стойкостью к воздействию агрессивных сред и низким 

коэффициентом трения [10–12]. Известно, что степень ионизации паров металла определяет-

ся максимальной величиной плотности тока и мощности импульсного разряда и, как след-

ствие, требуемые эксплуатационные параметры у покрытия могут быть достигнуты в строго 

определенном диапазоне работы ИМРС при комплексе технологических параметров [11, 13]. 

Среди технологических параметров ИМР, оказывающих существенное воздействие на 

формируемое покрытие наряду с давлением газа в вакуумной камере, напряжением, подавае-

мым на материал основы, величине и скважности импульса [7, 13–15], важное значение имеют 

величина разрядного тока, подающегося на мишень магнетрона и содержание реакционного 

газа (N2) в вакуумной камере [16]. Металлический субстрат (Ti), содержание которого опреде-

ляется величиной разрядного тока на мишени магнетрона, поступает в зону реакции в атомар-

ном и ионизованном состоянии. Содержание реактивного газа в вакуумной камере ИМРС вли-

яет на энергию падающих ионов металлического субстрата, которая определяет скорость роста 

покрытия, достижение стехиометрического состава, плотность, структуру и свойства [8]. 

Получение покрытия, обладающего комплексом требуемых свойств возможно только 

при детальном понимании зависимостей структуры и фазового состава покрытия от техноло-

гических параметров его осаждения [7, 17–20]. Целью данного исследования являлось изу-

чение влияния величины разрядного тока на Ti мишени и содержания азота в вакуумной ка-

мере на структуру и фазовый состав покрытий на основе TiN (далее – покрытий TiN). 

Результаты и обсуждение 

Покрытия TiN осаждены методом ИМР на установке Unicoat-600 (производство НПФ 

«Элан-Практик») на тестовые образцы из твердого сплава ВК6. Технологический процесс 

осаждения покрытий TiN состоял из операций: ионная очистка поверхности образца с пода-

чей на него высокого импульсного напряжения → осаждение адгезионного подслоя Ti → 

осаждение рабочих слоев TiN. Постоянными оставались параметры технологического про-

цесса: давление газа в вакуумной камере – 0,28 Па; напряжение смещения – 65В; скорость 

вращения образцов в вакуумной камере 25 об/мин. Эксперимент с изменением содержания 

N2 проходил при постоянном значении разрядного тока ITi, а эксперимент с изменением ве-

личины разрядного тока ITi – при постоянной концентрации N2 в камере. Температура нагре-

ва образцов в процессе осаждения покрытия TiN составила 230…250 °С. Рентгеноструктур-

ный и рентгенофазовый анализ покрытий TiN проведен на дифрактометре ДРОН-4. Режимы 

съемки: излучение – Cu К, напряжение и ток на рентгеновской трубке – 30 кВ и 20 мА со-

ответственно. Микроструктурный анализ изломов покрытий TiN изучены с использованием 

сканирующего электронного микроскопа Ultra 55. 

Изменение содержания N2 в вакуумной камере приводит к изменению фазового состава 

покрытия TiN и его структурных характеристик (рис. 1, табл. 1). При минимальном содержа-

ния N2 формируется двухфазное покрытие с преобладанием объемной доли кубической фазы 

с-TiN, дополнительной фазой является гексагональная фаза h-TiN0,3. Увеличение содержания 

N2 до 30 % приводит к исчезновению гексагональной фазы h-TiN0,3 и формированию одно-

фазного покрытия на основе фазы с-TiN. 

Анализ структурных характеристик покрытия показал снижение степени деформации 

кристаллической решетки (КР) основной фазы с-TiN с увеличением содержания N2 до 30 % 

(табл. 1). Максимальные отклонения параметра КР а от стехиометрических значений 

наблюдаются у покрытия, сформированного при минимальном содержании N2 = 8 %, что 

https://translated.turbopages.org/proxy_u/en-ru.ru.f84ad5f2-63c024a8-06f7ff8e-74722d776562/https/en.wikipedia.org/wiki/Hardness
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объясняется невысокой степенью ионизации потока металлической плазмы в условиях де-

фицита реакционного газа. Снижение уровня внутренних напряжений в покрытии при уве-

личении содержания N2 подтверждается уменьшением полуширины пиков фаз β
0
 и отклоне-

ний положения дифракционных пиков 2. 

 

Рисунок 1 – Дифрактограммы покрытий TiN, 

сформированных ИМР при различном содержании N2 

Таблица 1 

Фазовый состав и параметры структуры покрытий TiN 

в зависимости от содержания N2  

N2, % 
Объемная доля фаз 

Т(111)TiN 2, % а, % 
β

0
(111) 

TiN с-TiN h-TiN0,3 

8 92 8 0,76 -1,1 0,6 0,6 

20 100 - 0,88 -0,8 0,3 0,5 

30 100 - 0,91 -0,3 0,04 0,5 

Величина разрядного тока, подаваемого на титановую мишень магнетрона в диапазоне 

ITi = 9…13 А оказывает влияние на соотношение входящих основных фаз покрытия: с-TiN и 

h-TiN0,3 (рис. 2). Двухфазное покрытие на основе фазы (111) с-TiN формируется при значе-

нии разрядного тока 9…11 А (табл. 2). Увеличение разрядного тока до 13 А приводит к ис-

чезновению дополнительной фазы h-TiN0,3. Формируется однофазное покрытие на основе фа-

зы (111) с-TiN с максимальной степенью текстурированности зерен. По уменьшению откло-

нения параметра КР а основной фазы с-TiN, уменьшению уширения пиков основных фаз β
0 
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и отклонению положений дифракционных пиков 2 можно судить о снижении степени де-

формации КР и уменьшению уровня внутренних напряжений в покрытии, формируемом при 

увеличении величины разрядного тока до 13А. 

 

Рисунок 2 – Дифрактограммы покрытий TiN, сформированных ИМР 

при различном значении разрядного тока 

Изменение величины разрядного тока на Ti мишени и содержания N2 в вакуумной каме-

ре не оказывает влияние на преимущественную ориентацию зерен в покрытиях TiN. Сохра-

няется преимущественная ориентация зерен в направлении (111) для всего диапазона иссле-

дуемых технологических параметров. Однако отмечено влияние содержания N2 и величины 

разрядного тока на степень текстурированности, которая повышается при увеличении значе-

ний технологических параметров ИМС (табл. 2). 

Таблица 2 

Фазовый состав и структурные характеристики покрытий TiN 

в зависимости от величины разрядного тока 

ITi, А 
Объемная доля фаз 

Т(111)TiN 2, % а, % 
β

0
(111) 

TiN с-TiN h-TiN0,3 

9 0,83 0,17 0,76 -1,8 0,6 0,4 

11 0,91 0,09 0,70 -0,6 0,5 0,4 

13 100 - 0,80 -0,4 0,2 0,5 
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Микроструктура покрытий TiN, полученных в исследуемом интервале содержания N2, 

существенно не изменяется, формируемая структура описывается как столбчатая, зернистая 

разной степени плотности. При увеличении содержания N2 до 30 % увеличивается плотность 

структуры и когезионная прочность. Так, при максимальном содержании N2 формируемые 

покрытия имеют столбчатое нанокристаллическое строение с размером зерна 50…100 нм. 

  

 а) б) 

 

 в) 

Рисунок 3 – Микроструктура покрытий TiN, сформированных 

 при содержании N2: а) 8 % б) 20 % в) 30 % 

Величина разрядного тока оказывает существенное влияние на микроструктуру покры-

тий TiN. При минимальном значении разрядного тока 9 А формируется тонкое покрытие с 

низкой плотностью зерен, ориентированных под углом к подложке и значительным количе-

ством дефектов и неравномерности строения, что может быть обусловлено анизотропией 

скоростей формирования покрытия при недостаточности атомов Ti в ионизированной метал-

лической плазме. Покрытию TiN, полученному при минимальной величине разрядного тока, 

соответствует наибольший размер зерна 70…150 нм. Увеличение разрядного тока на Ti ми-

шени приводит к упорядочению структуры с повышением ее плотности и снижением коли-

чества видимых дефектов. В условиях максимальной величины разрядного тока 13 А форми-

руется плотная нанокристаллическая структура покрытия, зерна которой имеют размер 

50…70 нм и ориентированы перпендикулярно к поверхности подложки. 
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 а) б) 

 

в) 

Рисунок 4 – Микроструктура покрытий TiN, сформированных 

при величине разрядного тока: а) 9 А; б) 11 А; в) 13 А 

Заключение и выводы 

Микроструктурные исследования полученных покрытий TiN позволили установить, что 

наибольшее влияние на формируемую структуру оказывает величина разрядного тока на Ti 

мишени. Изменение содержания N2 в вакуумной камере не изменяет тип структуры, но из-

меняет ее отдельные характеристики. Увеличение содержания N2 и величины разрядного то-

ка приводит к формированию менее напряженного покрытия с малым размером зерна до 70 

нм, способствует стабилизации структуры и благоприятно сказывается на когезионной проч-

ности покрытия. 

Фазовый состав покрытий TiN изменяется в зависимости от содержания N2 и величины 

разрядного тока. Увеличение содержания N2 и разрядного тока приводит к изменению фазо-

вого состава покрытий TiN, заключающегося в снижении объемной доли гексагональной фа-

зы h-TiN0,3 и формированию однофазного покрытия на основе кубической фазы (111) с-TiN с 

максимальной степени тестурированности покрытия. 

Покрытие TiN на основе фазы с-TiN, плотной столбчатой структурой, минимальным 

уровнем внутренних напряжений, максимальной степенью текстурированности, наимень-

шим размером зерна и дефектов покрытия формируется при оптимальном содержании N2 30 

% и величине разрядного тока 13 А. 
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