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Получены и исследованы свойства слоев TiN на титановом сплаве ОТ4-1. Показано вли-

яние потенциала смещения и способа подготовки поверхности на износостойкость слоя 

TiN. 

 

Введение 

Вакуумно-плазменная технология 

нанесения твердых покрытий позволяет 

упрочнять поверхность деталей машин и 

конструкций. Декоративно-защитные  

слои нитрида титана наносят на различ-

ные материалы и сплавы. Наибольшее 

распространение получило создание из-

носостойких покрытий на металлорежу-

щем инструменте [1,2].  Параметры тех-

нологического процесса нанесения опре-

деляют свойства покрытий. Осаждение в 

условиях ионной бомбардировки приво-

дит к ионной очистке обрабатываемой 

поверхности, увеличению адгезии нано-

симого слоя к исходной металлической 

матрице, улучшению физико-химических 

свойств. Эксплуатационные свойства 

наносимых слоев зависит от степени со-

вершенства кристаллической структуры 

покрытия. В то же время имеющиеся ли-

тературные данные о технологических 

аспектах получения этих покрытий, их 

структурных особенностях и защитных 

свойств весьма ограничены.  

Работа посвящена изучению влияния 

параметров технологического процесса на 

состав, структуру и прочностные харак-

теристики защитных покрытий TiN на ти-

тановом сплаве ОТ4-1. 

Экспериментальная часть 

Исходные материалы. В качестве мате-

риала, на который наносили износостой-

кое покрытие нитрида титана, использо-

вали листы из титанового сплава ОТ4-1. 

Титановый  сплав  ОТ4-1 (система Ti—

Al—Mn), обладающий пределом прочно-

сти  s в < 700 МПа, относится к сплавам 

невысокой прочности и повышенной пла-

стичности. Он представляет собой  псевдо 

-  -сплав с небольшим количеством  -

фазы (К < 0,25), благодаря незначитель-

ному легированию - (Al) и - (Mn) - ста-

билизаторам. Отличается высокой пла-

стичностью, как в горячем, так и в холод-

ном состоянии. Для повышения твердости 

и износостойкости, стойкости к «схваты-

ванию» при работе в условиях трения, 

усталостной прочности для сплава требу-

ется химико-термическая обработка. 

Практическое применение находит азоти-

рование. Кроме того, сплав ОТ4-1 под-

вергают изотермическому отжигу (альфи-

рованию) с целью завершения формиро-

вания структуры, выравнивания струк-

турной и концентрационной неоднород-

ности, а также механических свойств. 

Температура отжига при этом должна 

быть выше температуры рекристаллиза-

ции, но ниже температуры перехода в  -

состояние (Тпп) во избежание роста зерна. 

Методика формирования покрытия. На 

рис.1 представлена принципиальная схе-

ма установки ВУ-1М. Для получения по-



 

крытия твердое вещество (катод) 7 испа-

ряют в вакууме под действием низковоль-

тной электрической дуги постоянного то-

ка 4. При испарении в вакуумной камере 

1 образуется высоко ионизированная 

плазма испаренного вещества. Между ка- 

 
Рис. 1. Схема установки ВУ-1М: 1-вакуумная 

камера, 2- обрабатываемые детали, 3- поджигаю-

щий электрод, 4- блок питания, 5- фокусирующая 

катушка, 6- блок питания, 7- катод,  

8- вспомогательный электрод 

 

тодом 7 и электродом 8 создается регули-

руемая разность потенциалов. В электри-

ческом поле заряженные частицы плазмы 

ускоряются до достижения энергии, про-

порциональной разности потенциалов, и 

устремляются к вспомогательному элек-

троду 8, на котором располагаются обра-

батываемые детали 2, образуя на поверх-

ности плотное и равномерное по толщине 

покрытие. Материалом катода служит ти-

тан марки «ВТ-1-0», диаметром 60мм. В 

качестве реакционного газа использовали 

азот газообразный высокой степени 

очистки. Предельное остаточное давление 

в вакуумной камере 6,610
-3 

Па. Режим 

нанесения покрытий обеспечивал получе-

ние равномерных слоев в интервале тол-

щин 1,0-4,5 мкм. Исследования проводи-

ли на образцах, изготовленных из титано-

вого сплава ОТ4-1. Предварительную 

ионную очистку поверхности образцов 

проводили в тлеющем разряде на азоте. 

Методы исследования 

Микротвердость сформированных сло-

ев,  определяли на микротвердомере 

ПМТ-3. Нагрузка на алмазную пирамиду 

составляла  50 или 20 г. 

Микроструктуру и толщину образцов 

исследовали также на микротвердомере 

ПМТ-3 при увеличении 130 и 500. 

Исследование износостойкости при аб-

разивном износе проводили путем много-

кратного скольжения образца по одному и 

тому же следу на плоскости контртела  по 

шлифовальной шкурке под нагрузкой 68,6 

Н (7кгс) на машине МИ-2. Скорость 

скольжения образцов по плоскости шли-

фовальной шкурки составляла 40 оборо-

тов/мин или 0,28±0,05 м/с. Критерием из-

носа является потеря массы образца. По-

терю массы образцов при скольжении по 

шлифовальной шкурке оценивали взве-

шиванием образцов на аналитических ве-

сах ВЛА-200. Погрешность взвешивания - 

0,0002 г. В работе использовали шлифо-

вальные шкурки на тканевой основе с 

электрокорундом с номерами зернистости 

40, 10 ГОСТ 6456-79, ГОСТ 5009-76. 

Данный вид стойкостных испытаний 

относится к ускоренным методам.  Абра-

зивное зерно, вращаясь со  скоростью 

0,285 м/с, срезает металл или слой покры-

тия с поверхности образца. Следователь-

но, шлифование следует  рассматривать  

как  сверхскоростное  резание (царапанье)  

поверхностных  слоев   образца большим 

числом мельчайших шлифующих зерен 

(резцов), сцементированных в шкурке  с 

помощью связки. Полученная таким об-

разом шлифованная поверхность пред-

ставляет собой совокупность шлифовоч-

ных рисок, оставляемых вершинами абра-

зивных зерен круга. Образование каждой 

шлифовочной риски  происходит  в  ре-

зультате   последовательного   внедрения 

режущей кромки зерна в обрабатываемую 

поверхность. 



 

В процессе испытаний одновременно 

измеряли силу трения (по ГОСТ 11626-

75) с погрешностью не более 5% и рас-

считывали коэффициент  трения  по фор-

муле:  

f= 
P

Fcp
, где 

Fcp-среднеарифметическое значение 

сил трения, определенное для всех испы-

таний, Н;  

P- нагрузка, прижимающая испытуе-

мые образцы к контртелу, Н. 

Силу трения Fср рассчитывали по 

формуле: 

       Fср= 
10008,6 x

R
.(P1+qm+

R

a
P2),  

где 6,8- расстояние от центра образца 

до центра вращения рычага, см; 

Р1- среднее значение веса гру-

за(уравновешивающего), подвешенного к 

длинному плечу рычага, гс; 

Р2- среднее показание пружин динамо-

метра во время испытания, гс. 

R- расстояние от точки подвеса груза 

Р1 до центра вращения рычага, см 

qm- постоянная машины, гс; 

Результаты и их обсуждение 

Процесс формирования покрытия 

можно условно разделить на три этапа. 

Первая стадия- формирование плазменно-

го потока частиц испаряемого вещества, 

при этом, электрод 3 зажигает дугу, и 

начинается процесс испарения материала 

катода (рис.1). В катодной зоне протека-

ют эмиссионные процессы, обеспечива-

ющие величину электронного тока с ка-

тода, близкую к полному току разряда. 

Причѐм превалируют процессы термо-, 

авто- и термоавтоэлектронной эмиссии. 

Получая от тока большое количество 

энергии, катоды сильно нагреваются и 

испаряются, а чаще всего происходит их 

эрозия - разрушение электрода с уносом 

массы. Поэтому дуговые разряды, как 

правило, горят в парах испаренного ме-

талла [3]. Для инициирования дугового 

разряда использовалось короткое замыка-

ние вспомогательного анода 3 с катодом. 

При замыкании в месте контакта электро-

ды сильно раскаляются и дают эмиссию. 

В момент разведения электродов в парах 

металла зажигается дуга. Для локализа-

ции плазменного потока предназначена 

фокусирующая катушка 5 (рис.1). Осо-

бенность дуги с  катодными пятнами про-

является в том, что ток на катоде концен-

трируется в одном или нескольких возни-

кающих, быстроисчезающих и беспоря-

дочно перемещающихся пятнах. Плот-

ность тока в катодных пятнах  достигает 

10
7
 А/см

2
. Начальную стадию образова-

ния пятен предположительно связывают с 

микро взрывами мельчайших выступов на 

поверхности. Однако уже через  10
-4

 с ма-

ленькие пятна объединяются в более 

крупные образования, скорости переме-

щения, по катоду которых не превышают 

0,1...1 м/с. В этих укрупненных пятнах 

эрозия носит термический характер, и они 

являются источниками интенсивных 

струй пара, истекающих со скоростью 

10
3
..10

4 
м/с. 

Вторая стадия – ионная бомбардировка 

или ионная очистка поверхности – играет 

очень важную роль в процессе формиро-

вания. На этой стадии между катодом и 

электродом 8  создается высокое напря-

жение (1,2…1,5 кВ), заряженные частицы 

плазмы (ионизированные атомы испарен-

ного вещества, электроны, конгломераты 

частиц)  приобретают большую энергию и 

с высокой скоростью устремляются к 

вспомогательному электроду, бомбарди-

руя ее поверхность. В результате такой 

бомбардировки в высоком вакууме про-

исходят физическая и химическая очистка 

поверхности, значительный разогрев по-

верхностного слоя изделия, а основная 

масса образца остается относительно хо-

лодной. Это, в свою очередь, приводит к 

появлению значительных напряжений 
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сжатия, способствующих залечиванию 

поверхностных микротрещин и улучше-

нию рабочих характеристик поверхности. 

Наконец, бомбардировка приводит к 

схватыванию частиц напыляемого веще-

ства очищенной и разогретой поверхно-

стью, т.е. образуется тончайшая прослой-

ка между подложкой и покрытием. 

Третья стадия - непосредственно нане-

сение покрытия заданной толщины на об-

рабатываемую поверхность - осуществля-

ется при небольшом потенциале смеще-

ния Uоп между катодом и вспомогатель-

ным электродом (не более 200 В).  

Микротвердость слоев TiN. В связи с 

анизотропией механических свойств нит-

рида титана TiN в различных кристалло-

графических направлениях следует ожи-

дать повышения эксплуатационных 

свойств покрытия вдоль одного из них. 

Если слой тектурировать вдоль направле-

ния [111], то прочностные характеристи-

ки будут максимальными, поскольку 

плоскость (111) в гранецентрированной  
Рис.2. Влияние  потенциала смещения на микротвердость слоя TiN: 1-180 В; 2-200В; 3-Ti травл;  

  4-α-Ti; 5-Ti после 180В; 6- Ti после 200В 

 

кубической  элементарной ячейке наибо-

лее заселена атомами. Как известно [4], 

TiN (структурный тип NaCl) кристаллизу-

ется в пространственной группе Fm3m с 

параметрами элементарной ячейки: 

а=0,422-0,424 нм.   

На рис.2 представлено влияние техно-

логических параметров (потенциала сме-

щения) микротвердость слоев TiN. Мик-

ротвердость исходного титанового сплава 

ОТ4-1 варьировалась от HV50=150 до 

HV50=290 МПа в зависимости от способа 

подготовки поверхности перед напылени 

 

ем. Исходный образец был альфирован-

ным (термообработка проводилась при 

Т=450
о
С в течение 1 ч.). Травление об-

разцов (удаление альфированного слоя) 

проводили в  водном растворе, содержа-

щем  100-120 г/л серной (Н2SO4), 120-130 

г/л азотной (HNO3) и  30-40 г/л плавико-

вой (HF) кислот [5]. 

Рентгенофазовый анализ покрытий, 

осажденных при различных давлениях 

азота, показал, что максимальным значе-

ниям микротвердости соответствует 

наименьшая ширина дифракционных ли-

ний.  



 

Как следует из рисунка 2, наряду с 

влиянием потенциала смещения,  микро-

твердость зависит от продолжительности 

напыления. Увеличение толщины (про-

должительности напыления) покрытия 

приводит к увеличению микротвѐрдости. 

Данный факт не является новым. Нами 

обнаружено уменьшение микротвердости 

с увеличением продолжительности с 15 

до 20 мин. Это, по-видимому, связано с 

тем, что, достигнув толщины 5-6 мкм, 

пленка TiN начинает распыляться под 

воздействием плазменного столба и ее 

поверхность со временем становится бо-

лее дефектной, и как следствие этого, 

наблюдается уменьшение микротвердо-

сти.  В табл.1  представлено влияние типа 

формирования покрытия на микротвер-

дость.                                              

Наибольшую микротвердость HV50= 

2000 МПа наблюдали в двухслойном об-

разце, сформированном в условиях мак-

симальной HV50 однослойного TiN. На 

травленую поверхность титанового спла-

ва наносили слой титана, затем нитрида 

титана. Слой TiN на альфированной по-

верхности сплава ОТ4-1 имел HV50=1080 

МПа, но был более шероховатым.  

Таблица 1. Микротвердость TiN в за-

висимости  от типа формирования слоя 

Условия формирования 

слоя TiN 

HV50, МПа 

Ti травл. 150 

Ti альфированный 290 

Ti травл./Ti слой/TiN 2000 

Ti альфир./TiN 1080 

Ti травл./TiN/Ti слой 440 

12Х18Н10Т 250 

 

Износостойкость покрытия TiN.  Как 

известно [6], износостойкость – свойство 

материала оказывать сопротивление  из-

нашиванию в определенных условиях 

трения,  оцениваемое  величиной,  обрат-

ной  скорости изнашивания или интен-

сивности изнашивания. Изнашивание – 

процесс разрушения  и  отделения  мате-

риала  с  поверхности твердого тела и 

(или)  накопления  его  остаточной  де-

формации  при  трении, проявляющийся в 

постепенном изменении размеров и (или) 

формы тела. В настоящей работе мы ис-

пользовали  ускоренный метод стойкост-

ных испытаний. Абразивное зерно, вра-

щаясь со  скоростью 0,285 м/с, срезает 

слой покрытия с поверхности образца. 

Следовательно, в данном случае  шлифо-

вание следует  рассматривать  как  сверх-

скоростное  резание (царапанье)  поверх-

ностных  слоев   образца большим числом 

мельчайших шлифующих зерен (резцов), 

сцементированных в шкурке  с помощью 

связки. Полученная таким образом шли-

фованная поверхность представляет со-

бой совокупность шлифовочных рисок, 

оставляемых вершинами абразивных зе-

рен круга. Образование каждой шлифо-

вочной риски  происходит  в  результате   

последовательного   внедрения режущей 

кромки зерна в обрабатываемую поверх-

ность. Нами установлено, что  износ ма-

териала или слоя в условиях ускоренного 

абразивного скольжения по шлифоваль-

ной шкурке не зависит от размера зерен 

последней, при этом наблюдается слож-

ный характер износа. На кривых износа 

можно наблюдать первоначальный (при-

тирочный) износ, затем наступает момент 

скольжения пленки TiN по абразивному 

зерну электрокорунда (90-95% Al2O3), а 

после разрушения пленки происходит по-

теря массы металлической основы (рис.3).  

Как следует из рисунка 3, замена стали 

12Х18Н10Т титановым сплавом ОТ4-1 

позволяет уменьшить износ почти в 2 ра-

за. (При l=30 м износ m= 0,044 г 

(12Х18Н10Т), для альфированного ОТ4-1 

m=0,023 г). Как и в случае с микротвердо-

стью, износ титанового сплава зависит от 

состояния поверхности. Альфированный 

слой защищает титановый сплав от абра-



 

зивного износа. Характер износа альфи-

рованного слоя сложен, поскольку слой 

неравномерен по поверхности листа, 

рыхл  и имеет значительную шерохова-

тость. 

Наибольший интерес представляет изно-

состойкость многослойных покрытий 
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Рис.3. Износостойкость исходных образцов:  

1-12Х18Н10Т; 2- Ti травл.; 3- Ti альфированный 
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 Рис.4. Износостойкость слоя TiN: 1-Ti травл.; 

2- Ti/ TiN 2000; 3- TiN/ Ti 440; 4- Ti альфирован-

ный; 5- Ti алфированный/ TiN 1080 

 (рис.4). Слои TiN формировали либо на 

травленной, либо на альфированной по-

верхности. Микротвердость этих слоев 

представлена в табл. Во всех исследован-

ных образцах наблюдали повышение из-

носостойкости. Наибольший износ 

наблюдали в образце Ti травл./Ti/TiN с 

максимальной микротвердостью 

HV50=2000 МПа. Образец был двухслой-

ным: первый содержал пластичный Ti, а 

второй – твердый TiN. Толщина слоя – 9,5 

мкм, однако, износ его наблюдали на пер-

вых метрах при скольжении по шлифо-

вальной шкурке №10. Для двухслойного 

покрытия Ti травл./TiN/Ti нами зафикси-

ровано наименьшее значение микротвер-

дости HV50=440 МПа, однако, износ 

(0,018 г) и разрушение обнаружено при 

скольжении 36 м. Альфированный слой 

на титановом сплаве ОТ4-1 имеет макси-

мальную устойчивость (40 м скольжения) 

и наибольший износ при этом (0,020 г). 

При выполнении сравнительного ана-

лиза следует, по нашему мнению, проана-

лизировать область «полки», хотя даже 

область притирки свидетельствует о раз-

личном характере износа слоя TiN, аль-

фированного слоя и травленой поверхно-

сти титан. Рассчитанные  коэффициенты 

трения (табл.2) также свидетельствуют о 

различном характере износа нитридных 

слоев, сформированных в разных услови-

ях. Образцы сплава ОТ4-1, как в травлен-

ном, так и в альфированном состоянии 

обладают большей абразивной износо-

стойкостью по сравнению со сталью 

12Х18Н10Т. Альфированные слои изна-

шиваются на расстоянии 24 м при сколь-

жении по шлифовальной шкурке №10. 

 

Таблица 2. Рассчитанные коэффициенты 

трения 

 

Покрытие  

12Х18Н10Т 0,87 

Ti травл. 0,57 

Ti альфир. 0,52 

TiN (1330) 0,51 

TiN (750) 0,50 

 

Разрушение  слоя TiN, с максимальной 

микротвердостью начинается при сколь-

жении на расстоянии 23 м, но износ его 

меньше, чем для альфированного слоя 

титанового сплава.  Слой TiN, обладаю-

щий микротвердость HV50 >1330 МПа, 

начинается разрушаться при скольжении 

на расстоянии 45 м, имеет износ такой же 



 

как и титановый сплав при скольжении на 

расстоянии 20 м.  

Таким образом, в результате ионно-

плазменного нанесения покрытия TiN на 

титановом сплаве ОТ4-1 наблюдается 

упрочнение поверхности, снижение изно-

са и коэффициента трения. 
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