Структурно-фазовые характеристики упрочняющих покрытий на основе титана, полученные методом магнетронного распыления
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Создание высокопрочных покрытий и исследование их функциональных характеристик являются одной из актуальных задач физического материаловедения. Широкое распространение получили покрытия на основе карбидов и нитридов титана, используемые в машино- и приборостроении в качестве слоев, улучшающих функциональные характеристики [1]. Перспективным трибологическим покрытием, сочетающем в себе высокие антифрикционные и износостойкие свойства, является легированные титаном алмазоподобные покрытия и нанокомпозиты [2]. 

В работе рассматриваются шайбы-подложки (12Х18Н10Т), на предварительно отполированную поверхность которых методом реактивного магнетронного распыления титановой мишени в атмосфере аргона и ацетилена было нанесено покрытие. Для комплексного исследования образцов использовались рентгеновская дифрактометрия, спектроскопия комбинационного рассеяния, трибологические испытания на шариковом трибометре
Рентгендифракционное исследование покрытий проводилось в симметричной и асимметричной геометрии съемки на приборах ARL X’TRA (Thermo) и Empyrean (Panalytical) соответственно. В силу малой толщины покрытий дифратограммы, полученные при съемке в симметричной геометрии были малоинформативны, поэтому была проведена съемка в асимметричной геометрии. Применение асимметричной съемки позволило увеличить путь, проходимый рентгеновский пучком в покрытии, благодаря этому полученные дифрактограммы оказались достаточно информативны, что позволило провести фазовый анализ исследуемых покрытий [3].

Дифрактограммы покрытий обрабатывались с помощью программного комплекса «MDI Jade 6.5» совместно с базой данных PDF-2. Для определения размеров областей когерентного рассеяния (ОКР) была использована формула Селякова-Шеррера [3]. 
На рис. 1а в качестве примера представлена обработанная экспериментальная дифрактограмма для первого образца. Проведенный фазовый анализ показал, что в исследованных образцах присутствуют оксидные, нитридные и карбидные фазы (в зависимости от химического состава покрытия в результате магнетронного распыления).
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Рис. 1. (а) – дифрактограмма образца 1 после обработки;
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(б) спектр КР образца 1,  ID/IG = 4,1.



Таблица 1. 

Состав рабочей атмосферы напыления и химический состав покрытий.
	№
Образца
	Состав газовой смеси, об. %
	Химический состав покрытия, ат. %
	Толщина покрытия;
±0,01мкм

	
	C2H2
	N2
	[Ti]
	[C]
	[N]
	[O]
	

	1
	80
	20
	13,4
	86,6
	–
	–
	4,02

	2
	60
	40
	29,5
	5,2
	65,3
	–
	0,55

	3
	40
	60
	23,1
	3,5
	43,5
	30,0
	0,67

	4
	20
	80
	28,8
	–
	34,5
	36,7
	0,65


Данные химического состава покрытий (табл. 1) указывают, что только покрытие 1 является чисто углеводородным. Установленный фазовый состав покрытий (табл. 2) представляет собой различные комбинации оксидов и нитридов титана; углеродные фазы были обнаружили только в образцах 1 и 4. Наличие оксидных фаз при отсутствии кислорода в рабочей атмосфере напыления можно объяснять двумя факторами: присутствием паров воды в остаточном вакууме на этапе напыление и окисление титана в поверхностном слое покрытия при контакте с воздухом.
Таблица 2.

 Фазовый состав, доли фаз и размеры ОКР в покрытиях

	Номер образца
	1
	2
	3
	4

	Фазовый состав, доля фаз, размеры ОКР
	С (интеркалированный графит) 25%        (10-15) Å
	-
	-
	β – C3N4
64%
(20-80) Å

	
	(TiO1,20)3,12 
59%
(10 – 20) Å
	TiO
46%
(20 – 70) Å
	Ti3O5
47%
(40 – 230) Å
	TiO
18%
(10 – 30) Å

	
	TiC
16%
(10 – 40) Å
	TiN
54%
(30 – 70) Å
	TiO0.34 N0.74
53%
(80-220) Å
	TiN
18%
(20 – 150) Å


Исследование спектров КР показало (рис. 1б) присутствие в покрытиях 1-3 характерных D и G пиков, которые относятся к неупорядоченной углеродной структуре. Установлено, что в образце 1 интенсивность линий заметно выше, чем в случае образцов 2-3, это является следствием присутствия в них менее 5 ат. % углерода.
Во время трибологических испытаний все покрытия показали высокую работоспособность, коэффициент трения в условиях сухого трения составлял порядка 0.2-0.3 и слабо зависил от нагрузки. Это свидетельствует о том, что данные покрытия имеют высокие эксплуатационные характеристики. 
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