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УСТАНОВЛЕНИЕ ВЛИЯНИЯ СОДЕРЖАНИЯ АЛЮМИНИЯ И ФАЗОВОГО СОСТАВА, 

СТРОЕНИЯ И СТРУКТУРЫ, ТЕРМИЧЕСКИХ НАПРЯЖЕНИЙ В МНОГОСЛОЙНЫХ 

ПОКРЫТИЯХ ZR1–XALXN НА ИХ ТРИБОЛОГИЧЕСКИЕ, ТЕРМОСТОЙКИЕ,  

ТРЕЩИНОСТОЙКИЕ И АДГЕЗИОННЫЕ СВОЙСТВА 

Покрытия Zr1–хAlхN сформированы импульсным магнетронным распылением в диапазоне технологических параметров: давление 
газовой смеси Р = 0,25…1,0 Па и содержание азота в газовой смеси N2 = 5…40 %. Фазовый и элементный состав, а также трибологиче-
ские, термостойкие, трещиностойкие и адгезионные свойства исследованы для Р = 0,75 Па и N2 = 5…15 %. При другом сочетании пара-
метров формируется рентгеноаморфное покрытие. В исследуемом диапазоне формируются трехфазные покрытия Zr1–хAlхN на основе 
фаз c-Zr3AlN, w-Zr3AlN, δ-Zr3N4. Фазы h-ZrN0,28 и w-AlN являются дополнительными. В зависимости от содержания азота в газовой смеси 
покрытие Zr1–хAlхN формируется в трех различных состояниях. Стехиометрическое трехфазное покрытие Zr1–хAlхN (20 ат. % Al, 20 ат. % 
Ti, 60 ат. % N) на основе c-Zr3AlN-, w-Zr3AlN-, δ-Zr3N4-фаз, формируемое при N2 = 15 %, обладает минимальной трещиностойкостью. Мак-
симальная трещиностойкость Kтр = Sотсл/Sпо = 0,1, микротвердость Н = 24 ГПа, адгезионная прочность и способность к упругому восста-
новлению, а также минимальная сила трения Fтр = 4,1 Н и коэффициент трения µ = 0,06 соответствуют наноструктурированному покры-
тию Zr1–хAlхN с максимальным содержанием в нем w-Zr3AlN-фазы (

3-Zr AlNwV = 27,56 %) и Al (55,44 ат.%), минимальными термическими на-

пряжениями и дефектностью поверхности. В случае осаждения рентгеноаморфного трехфазного покрытия Zr1–хAlхN его микротвердость 
резко уменьшается при значительном ухудшении трибологических свойств. Уменьшение доли термически стабильной фазы w-Zr3AlN в 
покрытии Zr1–хAlхN в большей степени влияет на ухудшение его трибологических, термостойких, трещиностойких и адгезионных свойств. 

Ключевые слова: Zr1−xAlxN, давление, фазовый переход, элементный состав, коэффициент трения, термическая стабильность, 
термическое напряжение, трещиностойкость, адгезия, свойства. 
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DETERMINATION OF THE INFLUENCE OF THE ALUMINUM 

CONTENT AND PHASE COMPOSITION, STRUCTURE  

AND STRUCTURE, THERMAL STRESSES IN MULTILAYER 

ZR1–XALXN COATINGS ON THEIR TRIBOLOGICAL, HEAT-

RESISTANT, CRACK-RESISTANT AND ADHESION PROPERTIES 

Zr1−xAlxN coatings are formed by pulsed magnetron sputtering in the range of technological parameters: pressure of the gas mixture P = 
0.25…1.0 Pa and nitrogen content in the gas mixture N2 = 5…40 %. The phase and elemental composition, as well as tribological, heat-resistant, 
crack-resistant and adhesion properties were investigated for P = 0.75 Pa and N2 = 5…15 %. With a different combination of parameters, an X-ray 
amorphous coating is formed. In the investigated range, three-phase coatings Zr1−xAlxN are formed based on the phases: c-Zr3AlN, w-Zr3AlN, δ-
Zr3N4. Phases h-ZrN0.28 and w-AlN are optional. Depending on the nitrogen content in the gas mixture, the Zr1−xAlxN coating is formed in three dif-
ferent states. Stoichiometric three-phase coating Zr1–хAlхN (20 at. % Al, 20 at. % Ti, 60 at. % N) based on c-Zr3AlN, w-Zr3AlN, δ-Zr3N4 phases is 
formed at N2 = 15 %. Maximum crack resistance Kcr = Sref / Spo = 0.1, microhardness H = 24 GPa, adhesion strength and ability to elastic recov-
ery, as well as minimum friction force Ffr = 4.1 N and friction coefficient µ = 0.06 corresponds to nanostructured coating Zr1−xAlxN with the maxi-
mum content of the w-Zr3AlN phase (Vw-Zr3AlN = 27.56 %) and Al (55.44 at. %), minimum thermal stresses and surface defects. In the case of 
deposition of an X-ray amorphous three-phase coating Zr1−xAlxN, its microhardness sharply decreases with a significant deterioration of tribological 
properties. A decrease in the proportion of the thermally stable phase w-Zr3AlN in the Zr1–хAlхN coating has a greater effect on the deterioration of 
its tribological, heat-resistant, crack-resistant and adhesive properties. Stoichiometric three-phase coating Zr1–хAlхN (20 at. % Al, 20 at. % Ti, 
60 at. % N) based on c-Zr3AlN, w-Zr3AlN, δ-Zr3N4 phases, formed at N2 = 15 %, has a minimum crack resistance. Maximum crack resistance Kcr =  
= Scoating peeling / S∑ = 0.1, microhardness H = 24 GPa, adhesion strength and ability to elastic recovery, as well as minimum friction force Ffr = 4.1 N 
and friction coefficient µ = 0.06 corresponds to nanostructured coating Zr1−xAlxN with the maximum content of the w-Zr3AlN phase (

3-Zr AlNwV = 27.56 %)  

and Al (55.44 at. %), minimum thermal stresses and surface defects. In the case of deposition of an X-ray amorphous three-phase coating 
Zr1−xAlxN, its microhardness sharply decreases with a significant deterioration of tribological properties. A decrease in the proportion of the ther-
mally stable phase w-Zr3AlN in the Zr1−xAlxN coating has a greater effect on the deterioration of its tribological, heat-resistant, crack-resistant and 
adhesive properties. 

Keywords: Zr1-хAlxN coating, phase composition, elemental composition, tribological, heat-resistant, thermal stress, crack-resistant, adhe-
sion, properties. 

 
Трехкомпонентные соединения MeAlN наи-

более часто используются в качестве перспектив-
ного материала для защиты поверхности деталей и 
инструмента от износа и горячей коррозии при вы-
соких температурах [1–3]. Улучшенные механиче-
ские свойства и стойкость к окислению Ti1–хAlхN- и 
Zr1–хAlхN-покрытий, по сравнению с бинарными 
покрытиями TiN и ZrN, основаны на включении Al 
в их кристаллическую решетку [4]. Образование 
метастабильного твердого раствора с гранецентри-
рованной кубической структурой B1 (ГЦК) приво-
дит к повышенной твердости, а образование по-
верхностной защитной пленки Al2O3 препятствует 
диффузии кислорода и увеличивает сопротивление 
оксидированию. Легирование Al является общей 
стратегией повышения стойкости к высокотемпе-
ратурному окислению. Превышение предела рас-
творимости Al в ГЦК-TiN или ГЦК-CrN приводит 
к образованию структуры вюрцита B4 (w), которая 
является термодинамически стабильной конфигу-
рацией AlN [5]. Однако мягкая w-AlN-фаза пред-
ставляет собой серьезную проблему при высоких 
термомеханических нагрузках и ее образование в 
системах Ti1–хAlхN и Zr1–хAlхN нежелательно [6]. 

Влияние технологических параметров про-
цесса получения Zr1–xAlxN-покрытия на его струк-
туру, строение и свойства недостаточно изучено по 
сравнению с Ti1–хAlхN. Несмотря на то, что износо-
стойкое термодинамически стабильное Zr1–хAlхN-
покрытие обладает высокой твердостью и повы-
шенными эксплуатационными свойствами при 
температурах порядка 1100 °С, его наиболее редко 
наносят на режущий инструмент [7]. 

Несколько исследований были посвящены 
анализу изменений структуры и свойств Zr1–хAlхN-
покрытий с x = 0…1, вызванных увеличением со-
держания в них Al и переходом от ГЦК к вюрцит-
ной структуре [7]. В зависимости от применяемых 
условий осаждения ГЦК-Zr1-хAlхN (с-Zr1-хAlхN)-фаза 
существует при содержании Al от 0,3 до 0,5  
и обладает максимальными значениями твердости 
28–29 ГПа [7]. С другой стороны, обнаружили са-
мую высокую твердость до 30 ГПа для покрытий с 
малыми фракциями алюминия (x = 0,05 ... 0,1) [5, 8]. 

Теоретически прогнозируемые пределы мета-
стабильности Al в структуре NaCl нитридов  
переходных металлов составляют 0,45–0,47 для  
Zr1–хAlхN [2] и 0,68–0,75 для Ti1-хAlхN [6, 9]. По-
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крытия Zr1–хAlхN со структурой NaCl соответству-
ют интервалу Al 0,32 ≤ x ≤ 0,7. При дальнейшем 
увеличении содержания Al формируемое покрытие 
Zr0,2Al0,8N является аморфным. По мере увеличе-
ния содержания Al в покрытии Zr1–хAlхN растет его 
удельное электрическое сопротивление [10]. 

От содержания Al = x в Zr1–хAlхN-покрытии 
зависит процесс его структурообразования. В част-
ности, с ростом количества атомов Al в покрытии 
Zr1−xAlxN значительно модифицируется механизм 
его конкурентного роста. Данный факт указывает 
на то, что замена атомов Zr на Al в металлической 
подрешетке приводит к искажению кристалличе-
ской решетки, значительным изменениям в степе-
ни ионно-ковалентной связи и изменениям в мор-
фологии формирующегося покрытия, что может 
быть объяснено различием природы связи атомов 
Al (p-связь) и Zr (p- и d-связи) [7]. Наблюдаемая 
структурная эволюция помогает объяснить меха-
нические свойства покрытия Zr1−xAlxN [11]. С по-
вышением содержания Al в покрытии Zr1−xAlxN от 
0 до 0,43 его значения твердости и модуля Юнга 
монотонно возрастают с 21 ± 1,5 до 28 ± 1,5 ГПа [1]. 
Максимальная величина E = 300 ± 6 ГПа соответ-
ствует x = 0,43. Подобная тенденция к упрочнению 
наблюдалась у покрытий Zr1–хAlхN, полученных 
импульсным лазерным излучением [7]. Макси-
мальным сопротивлением разрушению обладают 
покрытия Zr0,63Al0,37N толщиной 2 нм, в которых 
богатые AlN домены эпитаксиально стабилизиро-
ваны в метастабильной кубической фазе c-ZrN. 
Данное структурное состояние позволяет изменять 
как твердость, так и сопротивление разрушению 
покрытий Zr1–хAlхN [12]. 

Целью статьи является изучение влияния со-
держания алюминия и фазового состава, строения и 
структуры, термических напряжений в многослойных 
покрытиях Zr1–xAlxN на их трибологические, термо-
стойкие, трещиностойкие и адгезионные свойства. 

Характеристики материалов  
и методики исследований 

Покрытия Zr1-хAlxN, выбранные в качестве мо-
дельных, были нанесены импульсным магнетронным 
распылением (ИМР) на модернизированной установ-
ке ННВ-И1, оснащенной двумя протяженными не-
сбалансированными магнетронами прямоугольной 
формы. Размер мишеней 800×80 мм. Материал тес-
товых образцов – твердый сплав ВК8 и высоколеги-
рованная, коррозионно-стойкая, жаростойкая и жа-
ропрочная сталь 03Х11Н10М2Т. 

Процентное содержание N2 в газовой смеси 
N2+Ar изменяли в интервале 5–40 %, остальные 
параметры поддерживали постоянными: давление 
газовой смеси P = 0,75 Па; ток на магнетроне  
Iмагн Zr = Iмаг  Al = 6 А; напряжение смещения на 
подложке Uсм = 150 В; продолжительность осаж-
дения покрытия Zr1–хAlxN Тосаж = 60 мин [13–15]. 
Технологические и температурные параметры 
процесса осаждения покрытий Zr1–хAlxN приве-
дены в таблице. 

В качестве материала легкоплавкого катода 
использовали алюминий технической чистоты 
марки А85: Al – 99,85 вес. %, Si – 0,06 вес. %, Fe – 
0,08 вес. %, Cu – 0,01 вес. %, Mn – 0,02 вес. %,  
Mg – 0,02 вес. %, Zn – 0,02 вес. %, Ga – 0,02 вес. %, 
Ti – 0,008 вес. %, другие 0,02 вес. % (ГОСТ 11069 2001 
(EN AW-1085)). В качестве материала тугоплавко-
го катода использовали циркониевый сплав Э110 
(Zr – 98,89 вес. %; Hf – до 0,01 вес. %; Nb – до  
0,9–1,1 вес. %). 

Для повышения адгезии покрытия Zr1–xAlxN 
наносили адгезионный подслой ZrN. Перед нача-
лом технологического процесса резистивный на-
греватель, расположенный в центре камеры, вклю-
чали на 20 мин для удаления остаточной влаги 
и газов. Скорость вращения подложки при осажде-
нии пленки Zr1–хAlxN составила 20 м/с. 

Технологические параметры процесса осаждения  
и микротвердость Zr1–хAlхN-покрытия 

Номер 
образца 

N2, % Р, Па Uмагн, В Iподл, A Микротвердость, ГПа Ссылка 
Zr Al Zr1–хAlхN/ВК-8 Zr1–хAlхN/03Х11Н10М2Т 

1 5 

0,5 

400 450 1,0 9,98 4,46 [13] 
2 10 410 300 1,1 16,34 5,38 
3 15 450 320 1,2 18,36 5,07 
4 40 420 310 0,41 18,36 5,07 
5 

40 
0,25 380 290 0,74 24,36 4,43 

[14, 15] 6 0,75 390 295 0,39 9,98 4,46 
7 1,0 380 290 0,47 16,34 5,38 
8 5 

0,75 
420 450 0,38 24,36 4,43 

[13] 9 10 400 380 0,40 18,36 5,07 
10 15 380 350 0,41 16,34 5,38 
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Термическую стабильность покрытий оцени-
вали по термическому напряжению (σтер), которое 
рассчитывали по формуле 

σтер= Δα ΔT (E / (1 – ν)), 

где Δα – разница в коэффициенте теплового рас-
ширения между покрытием и подложкой; ΔT – раз-
ница между температурой осаждения Tп и комнатной 
температурой T = 20 °C; E и ν – модуль упругости и 
коэффициент Пуассона покрытия соответственно 
[16]. Коэффициент теплового расширения для  
Zr1–хAlxN неизвестен, поэтому он выбран, как и для 
ZrN (αZrN = 7,24 · 10−6 °C−1 [7]). Значение для подлож-
ки WC–Co составляет αWC−Co ≈ 5 • 10−6°C−1 [17]. В ра-
боте [16] приведено, что при температуре осажде-
ния 400 °C термическое напряжение составляет  
и σтер = 0,48 ГПа для Zr1–хAlxN. В связи с тем, что 
упругие постоянные для покрытий Zr1–хAlxN неиз-
вестны, модуль Юнга данной системы принят, как 
у ZrN (E = 460 ГПа и ν = 0,19 [18]). 

Структуру и дефектность покрытий Zr1–xAlxN 
изучали на сканирующем электронном микроскопе 
TESCAN VEGA3 (TESCAN, Чехия) (Oxford 
Instruments, Великобритания) [19–21]. 

Фазовый состав определяли по дифрактограм-
мам, полученным с участков покрытий Zr1–xAlxN,  
в CuKα-излучении с использованием рентгенов-
ского дифрактометра Shimadzu XRD-6000. Фазо-
вые изменения в покрытиях Zr1–xAlxN оценивали объ-
емными долями входящих фаз: орторомбической  
δ-Zr3N4 

3 4-Zr N( )Vδ , вюрцитных w-Zr3AlN 
3-Zr AlN( )wV  и 

w-AlN (Vw-AlN), кубической c-Zr3AlN 
3-Zr AlN( )cV  

и гексагональной h-ZrN0,28 
0,28-ZrN( )hV  и направле-

ниями преимущественной кристаллографической 
ориентации по методике [22, 23]. 

Микрорентгеноспектральный анализ поверх-
ности покрытий Zr1–хAlхN проводили в программ-
ном комплексе Aztec сканирующего электронного 
микроскопа TESCAN VEGA3, оснащенного энер-
годисперсионным спектрометром X-Max. Из крем-
ний-дрейфовых безазотных детекторов повышен-
ной чувствительности использовали энергодиспер-
сионный детектор X-Max (Oxford Instruments, 
Великобритания). Режимы анализа: разрешение на 
линии MnKα – 123–125 эВ, скорость счета – 
до 200 000 имп/с [24–26]. 

Зависимость микротвердости композиции по-
крытие–подложка от глубины проникновения  
индентора в покрытие определяли на микротвер-
домере ПМТ-3 с нагрузкой на индентор 0,5 Н.  
Адгезионную прочность и механизм разрушения  
покрытий оценивали при комнатной температуре 
с использованием адгезиметра скретч-тестера 

REVETEST (CSM Instruments, Швейцария). При 
исследовании адгезионной прочности покрытия 
Zr1–хAlхN к подложке нагрузку на индентор увели-
чивали от 1 до 70 Н, с шагом 0,5 Н. Радиус кривиз-
ны сферического индентора типа Rockwell C – 
600 мкм. Скорость индентора – 5 мм/мин, длина 
царапины – 5 мм и скорость нагружения – 3 Н/с. 

Износостойкость покрытия Zr1–хAlхN оценива-
ли по глубине проникновения индентора в покры-
тие l, характеризующей степень его разрушения, ко-
эффициенту трения f и критической нагрузке Fкр. 
Акустическую эмиссию, f, l и Fкр определяли как 
функцию вертикальной силы на индентор FN [27]. 
Для получения достоверных результатов на каждое 
покрытие Zr1–хAlхN наносили три царапины. Коэф-
фициент трения определяли при различных посто-
янных величинах FN: 20, 30, 40 Н. Царапины  
на поверхности покрытия Zr1–хAlхN исследовали 
с помощью оптического микроскопа, встроенного 
в стретч-тестер. 

В связи с тем, что энергия во время осажде-
ния Zr1–хAlхN-покрытия зависит от атомных масс 
участвующих ионизированных атомов, влияющих 
на передачу импульса, общая атомная масса участ-
вующих ионов наиболее высока в случае ИМР 
вследствие самой высокой скорости ионизации, 
что способствует получению плотного Zr1–хAlхN-
покрытия [28]. На твердость Zr1–хAlхN-покрытия 
в большей степени влияет относительная величи-
на в ней Ti и Al ионизированных атомов [28]. Для 
определения более термически стабильной фазы 
или комбинации фаз, входящих в Zr1–xAlxN-покры-
тие полную энергию сформированного Zr1–xAlxN-
покрытия оценивали по полной энергии на один 
атом двойной (тройной) фазы Eп/а (Zr1–хAlхN), вхо-
дящей в состав Zr1–хAlхN-покрытия, за вычетом по-
ловины суммы полных энергий на один атом вхо-
дящих в слой пленки фаз: 

Eп(Zr1–хAlхN) = Eп/а(Zr1–хAlхN) – 1/2[XEп/а(А1) +  
+ (1–x)Eп/а(Ti) + l/2Eп/а(N2)], 

где Еп – полная энергия Zr1–хAlхN-покрытия; Еп/а – 
полная энергия на один атом двойной / тройной 
фазы или элемента в Zr1–хAlхN-покрытия [28, 29]. 

Коэффициент трещиностойкости Kтр =  
= Sотсл/Sпо определяли на твердомере ТК-2М (на-
грузка 1000 Н) как отношение площади разрушен-
ного покрытия вокруг отпечатка алмазного кони-
ческого индентора к площади «потенциально воз-
можного отслоения» – площади многоугольника, 
вершинами которого являются концы радиальных 
трещин (рис. 1, а) [30]. Также коэффициент тре-
щиностойкости Zr1–хAlхN-покрытий оценивали по 
шкале ВИАМА (рис. 1, б) и характеру разрушения 
покрытия при изготовлении излома покрытий. 
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а 

 

б 

Рис. 1. Схема определения трещиностойкости (а)  
и шкала ВИАМА для определения трещиностойкости  

покрытий Zr1–xAlxN (б) 

Закономерности влияния содержания  
элементного и фазового состава, строения  
и структуры, термических напряжений  
в многослойных покрытиях Zr1–xAlxN  
на их трибологические, термостойкие,  

трещиностойкие и адгезионные свойства 

Закономерность влияния давления  
и содержания азота в газовой смеси на фазовый 

и элементный состав покрытий Zr1–xAlxN 

Результаты морфологического анализа изло-
мов Z1–xAlxN-покрытий, сформированных при 
Р = 0,5 Па, N2 = 5…15 % (обр. 1–3) и N2 = 40 %, 
Р = 0,25 и 1,0 Па (обр. 5, 7), рентгеноаморфны. 
В дальнейших исследованиях структуры и испыта-
ниях свойств тестовые образцы с данными покры-
тиями не участвовали (рис. 2). 

На основании ренгенофазового анализа уста-
новлено, что при N2 = 40 % трехкомпонентные фа-
зы с-Zr3AlN и w-Zr3AlN образуются только при 
0,75 Па (обр. 6). При давлении 0,5 Па (обр. 4) фор-
мируется Z1–xAlxN-покрытие на основе орторомби-
ческой фазы δ-Zr3N4 с объемной долей 89,7 % 

(рис. 3, а, дифрактограмма 1). При 0,75 Па форми-
руется трехфазное покрытие на основе орторомби-
ческой δ-Zr3N4-, кубической с-Zr3AlN- и вюрцит-
ной w-Zr3Al-фаз с объемными долями 33,5; 49,3 и 
12,69 % соответственно (рис. 3, б, дифрактограмма 2). 
Объемные доли h-ZrN0,28- и w-AlN-фаз не превы-
шают 6 %. 

 

Рис. 2. Изломы покрытий Zr1–xAlxN, сформированных 
при 0,5 Па и 5 % (обр. 1), 10 % (обр. 2), 15 % (обр. 3), при  
  40 % и 0,25 Па (обр. 5), 0,75 Па (обр. 6), 1,0 Па (обр. 7) 

 
а 

 
б 

Рис. 3. Дифрактограммы с участков Zr1–хAlхN-покрытий, 
полученных ИМР при содержании N2 в газовой смеси  
   40 % и различном ее давлении: 0,5 Па (а); б – 0,75 Па 
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При уменьшении содержания N2 в газовой 
смеси до 5 % объемные доли с-Zr3AlN- и w-Zr3AlN-фаз 
в покрытии составляют около 27 % (причем 

3-Zr AlNwV  = 27,56 % максимально во всем экспери-

менте). Содержание Al в покрытии максимально 
увеличивается до 55,44 ат. % (рис. 4, 5, состояние 
покрытия I). С ростом N2 до 10 % приблизительно 
вдвое повышается объемная доля с-Zr3AlN-фазы 
(см. рис. 4, 5, состояние покрытия II). Покрытие 
Zr1–хAlхN с близким к стехиометрическому соста-
вом (22 ат. % Al, 22 ат. % Ti, 56 ат. % N – состоя-
ние III) формируется только при N2 = 15 % 
(см. рис. 4, 5). С уменьшением в покрытии  
w-Zr3AlN-фазы содержание алюминия линейно 
уменьшается (см. рис. 5). 

 

Рис. 4. Зависимость соотношения фаз: c-Zr3AlN, w-Zr3AlN, 
δ-Zr3N4, h-ZrN0,28, w-AlN в покрытии Zr1–xAlxN от содержания  
                                N2 в газовой смеси 

 

Рис. 5. Изменение соотношения фаз c-Zr3AlN, w-Zr3AlN, 
Zr3N4, ZrN0,28, w-AlN в зависимости от содержания N2  

в газовой смеси 

Закономерность изменения структуры  
покрытий Zr1–xAlxN в зависимости от содержания 

азота в газовой смеси и ее давления 

На основании морфологического исследова-
ния изломов Zr1–xAlxN-покрытий, сформированных 
при 0,75 Па и различном содержании азота в газо-

вой смеси (5, 10, 15 %) установлено, что на по-
верхности подложки формируются поликристал-
лические Zr1–xAlxN-покрытия столбчатого строения 
(рис. 6). Наноструктурированное Zr1–xAlxN-покры-
тие с равномерно зернистой поверхностной струк-
турой образуется при минимальном содержании 
N2 = 5 % в газовой смеси (см. рис. 6, б). 

   

а б 

   

в г 

Рис. 6. Изломы покрытий Zr1–xAlxN, сформированных 
при 0,75 Па и различном содержании N2 в газовой  

смеси: а, б – 5 %; в – 10 %; г – 15 % 

Закономерности влияния содержания азота  
в газовой смеси и ее давления на термические 
напряжения и термическую стабильность фаз  

в покрытиях Zr1–xAlxN 

Исследование термических напряжений в по-
крытиях Zr1–xAlxN показало, что минимальная их ве-
личина соответствует стехиометрическому покрытию 
в состоянии I. Чем больше коэффициент термического 
расширения α покрытия по сравнению с подложкой, 
тем большие термические напряжения возникают при 
растяжении при комнатной температуре. 

Образец 4: Tп1 = 300 °С – σтер= 0,36 ГПа; 
Образец 8: Tп2 = 250 °С – σтер = 0,29 ГПа; 
Образец 9: Tп3 = 320 °С – σтер = 0,38 ГПа; 
Образец 10: Tп4 = 400 °С – σтер = 0,48 ГПа. 
В случае уменьшения модуля Юнга Е с по-

вышением температуры покрытия произойдет рост 
термических напряжений. 

Полная свободная энергия w-Zr3AlN-фазы 
(~9 эВ) и, соответственно, термическая стабиль-
ность покрытия Zr1–xAlxN максимальны. 

Закономерности влияния содержания  
азота в газовой смеси и ее давления  

на трещиностойкость покрытий Zr1–xAlxN 

Коэффициент трещиностойкости оценивали 
по формуле Kтр = Sотсл/Sпо. Для осажденных покры-
тий минимальный коэффициент трещиностойкости 
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не превысил 0,8 при минимальном значении 0,1. 
Трещиностойкость покрытий Zr1–хAlхN с макси-
мальным содержанием c-Zr3AlN- и w-Zr3AlN-фаз 
соответствует отпечатку 1 по шкале ВИАМА 
и минимальному раскалыванию покрытия при из-
готовлении излома покрытий (рис. 7, а, б). 

   

а   б 

 

в 

Рис. 7. Изломы покрытий Zr1–хAlхN, полученных  
при различном содержании N2 в газовой смеси:  

а – 5 %; б – 10 %; в – 15 % 

Закономерности влияния элементного  
и фазового состава, строения и структуры,  
термических напряжений в многослойных  
покрытиях Zr1–xAlxN на их трибологические  

и адгезионные свойства 

Износостойкость покрытий Zr1–хAlхN оценива-
ли по глубине его проникновения в покрытие l, ха-
рактеризующей степень его разрушения, коэффици-
енту трения f и силе трения Fтр. Максимальная тре-
щиностойкость, микротвердость, адгезионная 
прочность и способность к упругому восстановле-
нию, а также минимальная сила и коэффициент тре-
ния соответствуют наноструктурированному по-
крытию Zr1–хAlхN с максимальным содержанием 
в нем w-Zr3AlN-фазы и Al, минимальными термиче-
скими напряжениями и дефектностью поверхности 
(рис. 8). В случае осаждения рентгеноаморфного 
трехфазного покрытия Zr1–хAlхN его микротвердость 
резко уменьшается при значительном ухудшении 
трибологических свойств. 

По результатам проведенных исследований и 
испытаний покрытий Zr1–хAlхN были установлены 
оптимальные технологические параметры их оса-
ждения импульсным магнетронным распылением: 
Р = 0,75 Па, N2 = 5…10 %, Iмагн Zr = Iмагн Al = 6 А;  
Uсм = 150 В; Тосаж = 60 мин. Многослойное нано-
структурированное покрытие Zr1–хAlхN, сформиро-

ванное при оптимальных технологических пара-
метрах, приведено на рис. 9. 

 

Рис. 8. Зависимость силы и коэффициента трения,  
микротвердости Zr1–хAlхN-покрытия от элементного  

состава покрытия 

 

Рис. 9. Излом многослойного Zr1–xAlxN-покрытия,  
сформированного ИМР при оптимальном  

соотношении газов и давления газовой смеси 

Заключение 

В изученном диапазоне технологических па-
раметров Р = 0,25…1,0 Па, и N2 = 5…40 % форми-
руются трехфазные покрытия Zr1–хAlхN на основе 
c-Zr3AlN-, w-Zr3AlN- и δ-Zr3N4-фаз. Фазы h-ZrN0,28 
и w-AlN – дополнительные.  

Максимальная трещиностойкость Kтр =  
= Sотсл/Sпо = 0,1, микротвердость Н = 24 ГПа, адге-
зионная прочность и способность к упругому вос-
становлению, а также минимальная сила трения  
Fтр = 4,1 Н и коэффициент трения µ = 0,06 соответ-
ствуют наноструктурированному покрытию  
Zr1–хAlхN с максимальным содержанием в нем  
w-Zr3AlN фазы (

3-Zr AlNwV = 27,56 %) и Al (55,44 ат. %), 

минимальными термическими напряжениями и 
дефектностью поверхности. В случае осаждения 
рентгеноаморфного трехфазного покрытия Zr1–хAlхN 
его микротвердость резко уменьшается при значи-
тельном ухудшении трибологических свойств. 
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Уменьшение доли термически стабильной 
фазы w-Zr3AlN в покрытии Zr1–хAlхN в большей 
степени влияет на ухудшение его трибологиче-
ских, термостойких, трещиностойких и адгезион-
ных свойств. Таким образом, установлена чувстви-
тельность свойств покрытия Zr1–хAlхN к его фазо-
вому и элементному составу. 

 

Работа выполнена при финансовой поддерж-
ке госзадания (FSNM-2020-0026 «Разработка тео-
ретических и технологических основ и цифровых 
технологий проектирования функциональных ком-
позиционных материалов, многофункциональных 
нанопокрытий и диагностирующих информацион-
ных систем мониторинга высоконагруженных 
элементов авиационных конструкций»). 
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