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Изследване на възможността за получаване на многослойни 

покрития TiC/Cr-N... чрез последователна работа на ЕДИ и МР 

изпарители в инсталация ВИМ-МР/ЕДИ 

 

Мариана Илиева, Ваня Захариева, Мария Николова, Дочо Дочев, Руско Шишков 

 

The present work is studying the possibility of depositing multi-layered coatings using arc 

evaporation of titanium alloy VT3 and magnetron sputtering of CrFeC010 alloy. One-, two- and four-layered 

coatings TiN/Cr-N... have been deposited onto steel Cr12Mo and technically pure Mo, in an argon and 

nitrogen atmosphere. Optical microstructural analysis showed well defined layered structure of multi-layered 

coatings. Coatings’ phase composition was determined using XRD analysis and indicated the presence of 

CrN, Cr
2
N, (Cr,Fe)

2
N and TiN. The measured coatings’ thicknesses varied from 4.9 μm for one-layered 

coatings to 10.8 μm for four-layered coatings. A relationship between the initial layer and coating's 

tchickness has been found - initial TiN layer resulted in a thicker coating. Scratch test showed good coatings 

adhesion. 

Key words: Vacuum deposition, Arc evaporation, Magnetron sputtering, Multi-layered coatings, XRD, 

Adhesion, Titanium nitride, Chromium nitride. 

 

ВЪВЕДЕНИЕ Един от начините за повишаване трайността на различни 

инструменти е отлагането на покрития от фази с висока твърдост и 

износоустойчивост. Такива свойства притежават нитридите и карбидите на 

преходните метали. Това определя използването на тези нитриди и карбиди като 

материал за покрития. Допълнително подобряване на свойствата на покритията се 

постига при редуване на слоеве от различни фази в едно покритие, при което 

полученото покритие е многослойно. Например, съчетаването от слоеве Cr-N и TiN 

има за резултат покритие с повишени твърдост и износоустойчивост, както и с 

повишена корозионна устойчивост. 

Многослойни покрития най-често се получават чрез последователна работа на 

два еднородни източника на пари, изработени от различен материал – 

електродъгови изпарители [1, 2], магнетронни разпрашващи системи [7, 8, 9], чрез 

хибириден процес – съчетаване на йонно платиране и магнетронно разпрашване [4], 

или магнетронно разпрашване и електродъгово изпаряване [3], или чрез редуване 

на различни реакционни газове при работа само на един източник на пари. 

В представената работа се проучва възможността за отлагане на многослойни 

покрития TiN/Cr-N® чрез съчетаване на магнетронна разпрашваща система (МР) и 

електродъгов изпарител (ЕДИ) във вакуумна инсталация за метализация  

ВИМ/МР–ЕДИ. 

НАНАСЯНЕ НА ПОКРИТИЯТА Покритията са отложени във ВИМ/МР–ЕДИ, 

разработена на основата на инсталация за нанасяне на покрития чрез 

електродъгово изпаряване ТИТАН 1-4 – фигура 1. Подробно описание на ВИМ/МР–

ЕДИ е дадено в [5]. 

Като подложки са използвани пробни тела от стомана Х12М с диаметър 15 mm 

и височина 20 mm, и от технически чист Mo с размери 15х15х1 mm. Преди нанасяне 

на покритията, подложките са почистени в ултразвукова вана. 

Електродъговият източник на пари е с катод, изработен от титанова сплав ВТ3 

(позиция 6 на фигура 1), а магнетронната разпрашваща система е с мишена от 

ферохром FeCrC010 (позиция 1 на фигура 1). За осигуряване на необходимата 

адхезия между покритията и подложките, преди нанасяне на нитридните слоеве, 

върху всички образци е отложен междинен слой Ti при работа на ЕДИ в Ar- 

атмосфера. Многослойната структура на покритията е постигната посредством 

последователна работа на двата източника на пари в атмосфера от Ar и N2. 

Образците 4 са прикрепени към стойката 5, която е поставена върху въртяща се 

масичка (фигура 1 – 8). Чрез завъртане на масичката пробите се разполагат 
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последователно пред електродъговия изпарител ЕДИ за отлагане на слой с титан, и 

пред мишената на магнетронната разпрашваща система МР за отлагане на слой с 

хром. Върху масичката неподвижно е закрепена преградата 3 (фигура 1), така че да 

се спре потока от метални пари към образците, поставени към неработещия в 

момента източник на пари. Предпазването на неработещия източник на пари от 

замърсявания от другия изпарител се осъществява с помощта на екрана 2, който се 

премества чрез завъртане. Преди започване на работа на всеки от изпарителите, те 

се почистват в аргонова атмосфера за 15 min при налягане 2х10
-3

 mbar, ток на ЕДИ 

120 А и на МР – 5 А.  

По време на отлагане на покритията налягането в камерата е поддържано 

постоянно – 5х10
-3

 mbar. Покритията са получени без нагряване на подложките, но 

използваното преднапрежение на подложките -300 V (таблица 1) осигурява 

повишаване на температурата им до 300°С при МР и до 450°С при ЕДИ. 

 

 

Чрез комбинации от последователни премествания на екрана 2 и на работната 

масичка 8 са отложени едно-, дву-, три- и четирислойни покрития. Параметрите на 

режимите на работа са обобщени в таблица 1. 

 

             Таблица 1 

Р

е

ж

и

м 

№ 

Проба 

№ 

Покритие 

Време за 

отлагане на 

слоевете, min 

Налягане, mbar 

IЕДИ, 

A 

IМР, A Uподл., V 

2 

823 – Х12М 

820 - Мо 

TiN/Ti 60/15 

5.10
-3

 - N2+Ar 

(N2 до 1.10
-3 +

 

Ar до 4.10
-3

) 

120 7 -300 

826 – Х12М 

829 – Мо 

Cr-N/Ti 180/15 

5.10
-3

 - N2+Ar 

(N2 до 1.10
-3 +

 

Ar до 4.10
-3

) 

3 

833 –Х12М 

830 – Мо 

Cr-N/TiN/Ti 180/60/15 

5.10
-3

 - N2+Ar 

(N2 до 1.10
-3 +

 

Ar до 4.10
-3

) 

120 7 -300 

837 – Х12М 

839 – Мо 

TiN/Cr-N/Ti 60/180/15 

5.10
-3

 - N2+Ar 

(N2 до 1.10
-3 +

 

Ar до 4.10
-3

) 

4 

842 – Х12М 

840 – Мо 

Cr-N/TiN/Cr-N/TiN/Ti 90/30/90/30/15 

5.10
-3

 - N2+Ar 

(N2 до 1.10
-3 +

 

Ar до 4.10
-3

) 

120 7 -300 

847 – Х12М 

849 - Мо 

TiN/Cr-N/TiN/Cr-N/Ti 30/90/30/90/15 

5.10
-3

 - N2+Ar 

(N2 до 1.10
-3 +

 

Ar до 4.10
-3

) 

 

Фигура 1. Инсталация за нанасяне на покрития ВИМ/МР–ЕДИ 

1 – магнетронен източник на 

пари 

2 – защитен екран 

3 – неподвижна преграда 

4- покривани образци 

5- стойка 

6 – електродъгов изпарител 

7 – корпус 

8 – въртяща се масичка 

9 - врата 
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ИЗСЛЕДВАНЕ НА ПОКРИТИЯТА – МЕТОДИКА За определяне на фазовия 

състав на покритията е извършен рентгеноструктурен анализ на пробите от Mo. 

Използван е дифрактометър URD-6 с Fe катод. Металографският анализ на 

покритите стоманени проби е осъществен с оптичен микроскоп Epityp-2 след 

проявяване с модифициран реактив на Мураками със състав10g NaOH; 20g 

K3[Fe(CN)6]; 100 ml H2O: Дебелината на покритията е определена чрез тест на 

износване с въртяща се стоманена сфера върху стоманените образци. Тестът е 

извършен с уред Calotest на фирмата CSM Instruments, а измерванията – с оптичен 

микроскоп Epityp-2. За определяне на адхезията на покритията също са използвани 

пробите от Х12М. Измерена е силата, при която се разрушава покритието, чрез тест 

на драскане с помощта на уред Revetest на фирмата CSM Instruments, при 

прогресивно нарастващо натоварване от 0 до 100 N. 

 

ИЗСЛЕДВАНЕ НА ПОКРИТИЯТА – АНАЛИЗ Фигури 2 и 3 показват напречни 

микрошлифове на покрити образци от стомана след проявяване с реактива на 

Мураками. 

 

 

Микроструктурният анализ показва добре изразена многослойна структура на 

отложените покрития. Върху микрошлифовете (фигури 2 и 3) слоевете, съставени от 

нитрид на титана, са със светложълт цвят, а по-тъмни се проявяват слоевете на 

основата на хромовите нитриди. Междинният титанов слой се наблюдава като тънка 

светла ивица, контактуваща непосредствено с подложката. От извършеното 

металографско наблюдение се установява, че във всички слоеве се съдържат 

дефекти, типични за използваните методи на получаване на покритията. В светлите 

слоеве, получени при работа на ЕДИ, това са едри частици, формирани в резултат 

на отделяне на течна фаза от катода. В тъмните слоеве, израснали при 

магнетронното разпрашване, се виждат конусообразни включения, които 

представляват частици, откъртени от мишената, или замърсявания от стените на 

камерата. Тези дефекти променят релефа на израстващата повърхност и се копират 

от лежащите над тях слоеве. Използваният проявител не очертава разслояване на 

отделните слоеве, което говори за сравнително равномерен химичен състав в 

рамките на всеки слой. Такава равномерност на химичния състав се дължи на 

относително ниската температура на подложките по време на отлагане на 

покритията – ниските температури затрудняват адатомната подвижност и 

ограничават процесите на дифузия на елементи в съседни слоеве. 

В таблица 2 е показан фазовият състав на покритията, определен чрез 

рентгеноструктурен анализ на покритите проби от технически чист Mo. Предвид 

 

Фигура 2. Микроструктура на 

образец от стомана Х12М с 

покритие TiN/CrN/Ti 

 (режим 3), реактив на Мураками – 

30 s, х500. 

 

Фигура 3. Микроструктура на 

образец от стомана Х12М с 

покритие CrN/TiN/CrN/TiN/Ti 

(режим 4), реактив на Мураками – 

30 s, х500. 
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използвания източник на хром – ферохромова сплав, фазите CrN и Cr2N не са в чист 

вид, а представляват смесени нитриди (Cr, Fe)N и (Cr, Fe)2N. Такива нитриди са 

открити и в [6], където са отлагани покрития чрез магнетронно разпрашване на 

същата като използваната в настоящата работа мишена от ферохром. Присъствието 

и на двата нитрида на хрома показва, че по време на отлагане на покритията се е 

формирал смесен нитрид на основата на Cr2N, който е устойчив при високи 

температури. При охлаждането след нанасяне на покритията този нитрид трябва, 

съгласно равновесната диаграма Cr-N, да взаимодейства с азота, като се извърши 

превръщане до формиране на мононитрида. Наличието на Cr2N показва, че това 

фазово превръщане не е протекло напълно. Друг възможен механизъм за 

образуване и на двата нитрида е описан в [6], където се допуска, че по време на 

нанасяне на покритията се образува (Cr, Fe)N, но в резултат на насрещна дифузия 

на азот от покритието в стоманена подложка и на въглерод в обратна посока, 

мононитридът се трансформира в карбонитрид (Cr, Fe)2CN, който е изграден на 

основата на по-бедния на азот нитрид.  

В таблица 3 са 

обобщени дебелините на 

покритията заедно с 

времето, през което са 

работили източниците на 

пара, и определената от 

теста на драскане 

адхезия. От измерените 

дебелини се открива 

връзка между редуването 

на слоевете в 

многослойните покрития 

и общата им дебелина – 

покритията, които са с 

начален слой от TiN, са с 

по-голяма дебелина от 

покрития със същия брой 

слоеве, но с начален 

слой на основата на 

хромовите нитриди. 

Стойностите на силата F, при която покритията се отделят от подложките, са 

съпоставими с тези, получени и от други автори [7, 9]. Разрушаването на по-

дебелите покрития при теста на драскане настъпва при по-големи натоварвания. 

Еднослойното Cr-N/Ti покритие има съизмерима адхезия с тази на четирислойното 

TiN/Cr-N/TiN/Cr-N/Ti, докато двуслойните покрития са с по-лошо сцепление с 

подложката. 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ Чрез комбинация от електродъгово изпаряване на титанова 

сплав ВТ3 и магнетронно разпрашване на ферохромова сплав CrFeC010 успешно са 

отложени едно-, дву- и четирислойни покрития от типа TiN/Cr-N® върху стомана 

Х12М и технически чист Mo без нагряване на подложките в среда от Ar и N2. 

Микроструктурно са наблюдавани отделните слоеве в покритията, при което не е 

открито дифузионно взаимодействие между слоевете. Фазовият състав на 

покритията, определен чрез рентгеноструктурен анализ, открива фазите CrN, Cr2N, 

(Cr,Fe)2N и TiN. Дебелината на покритията върху стоманени подложки се изменя в 

зависимост от вида на началния слой и е в границите от 4.9 μm за еднослойни 

покрития до 10.8 μm за четирислойни. Използваните параметри на нанасяне на 

покритията осигуряват тяхната добра адхезия към стоманените подложки. 

   Таблица 2 

Образец 

№ 

Покритие Фази 

820 TiN/Ti TiN, Mo 

829 Cr-N/Ti CrN, Cr
2
N, (Cr,Fe)

2
N, Mo 

830 Cr-N/TiN/Ti CrN, Cr
2
N, (Cr,Fe)

2
N, TiN, Mo

839 TiN/Cr-N/Ti CrN, Cr
2
N, (Cr,Fe)

2
N, TiN, Mo

840 Cr-N/TiN/Cr-N/TiN/Ti CrN, Cr
2
N, (Cr,Fe)

2
N, TiN, Mo

849 TiN/Cr-N/TiN/Cr-N/Ti CrN, TiN, Mo 

   Таблица 3 

Образец 

№ 

Покритие 

t,  

min 

Дебелина, 

μm 

F, 

 N 

826 Cr-N/Ti 195 6.4 30.3 

823 TiN/Ti 75 4.9 18.9 

837 TiN/Cr-N/Ti 255 6.2 20.6 

833 Cr-N/TiN/Ti 255 8.2 23.4 

847 TiN/Cr-N/TiN/Cr-N/Ti 255 6.4 31.5 

842 Cr-N/TiN/Cr-N/TiN/Ti 255 10.8 - 
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