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В статье отражены результаты исследования вакуумно-дуговых покрытий, полученных распылени-
ем катодов состава Ti–B–Si–Ni, изготовленных методом самораспространяющегося высокотемпе-
ратурного синтеза с одновременным прессованием. Охарактеризованы приемы изготовления като-
дов указанного состава, описаны модернизированная установка ННВ 6.6-И1, условия и режи-
мы нанесения покрытий в атмосфере аргона и в газовой смеси азот + аргон в соотношении 90/10.
Для исследования физико-механических свойств получаемых покрытий измерена твердость при
разных нагрузках на индентор; проведена оценка прочности сцепления с основой методом Роквел-
ла; определен элементный состав катодов и покрытия (Ti–B–Si–Ni)N методом оже-спектроскопии
и фазовый состав покрытия (Ti–B–Si–Ni)N методом рентгенофазового анализа; проведено иссле-
дование свойств покрытия (Ti–B–Si–Ni) методом царапания (скретч-тестирования). В результате
комплексного анализа полученных результатов сделан вывод о том, что высокая твердость покры-
тия (Ti–B–Si–Ni)N (более 40 ГПа) обусловлена его составом, включающим как нитриды, так и вы-
сокотвердые бориды титана. Гетерофазность структуры указанного покрытия может служить вкла-
дом в напряженное состояние материала. Покрытие имеет градиентно-слоистое строение. В мате-
риале присутствуют связующий с подложкой слой Ti–B–Si–Ni и основной функциональный слой
(Ti–B–Si–Ni) N. Покрытие обладает одновременно и высокой твердостью, и достаточной прочно-
стью сцепления с основой (адгезией), определенной методом скретч-тестирования. Сочетание этих
свойств делает материал перспективным для его практического применения в производстве инстру-
ментов.
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ВВЕДЕНИЕ
В настоящее время эффективным способом

создания поверхностных, защитно-упрочняющих
тонкопленочных покрытий, является ионно-плаз-
менное формирование в их составе набора со-
единений, обладающих различными, функцио-
нально целенаправленными, свойствами [1–4].
Известно, например, что существенное измене-

ние структуры и свойств нитридных покрытий
можно обеспечить путем легирования такими
элементами, как Si, B, Al, Ni и др. [5–9]. Такой
технологический процесс реализуют или ионно-
плазменным распылением набора катодов раз-
личного состава, или распылением композици-
онных катодов, изначально содержащих в своем
составе набор заданных элементов и соединений.
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В отличие, например, от использования состав-
ных катодов, представляющих набор металличе-
ских компонентов, более управляемым и перспек-
тивным для изготовления композиционных като-
дов является метод самораспространяющегося
высокотемпературного синтеза (СВС), позволя-
ющий изначально получать самые разнообразные
сочетания не только элементов, но и соединений
в катодных материалах и, соответственно, в оса-
ждаемых покрытиях.

Процессы СВС материалов на сегодняшний
день достаточно хорошо исследованы и уже нахо-
дят широкое практическое применение [10, 11],
включая изготовление катодов разнообразного
состава для ионно-плазменного распыления и
получения с их использованием покрытий с уни-
кальными свойствами. В Национальном исследо-
вательском технологическом институте “МИСиС”
проводят работы по синтезу твердых и термо-
стойких покрытий для упрочнения рабочих по-
верхностей металлоизделий с использованием
распыления многокомпонентных СВС-катодных
мишеней [12–14]. Для нанесения покрытий в
этих работах применяли метод магнетронного
распыления. В работах Томского государствен-
ного университета также использовали много-
компонентные катоды, полученные методом СВС
(СВС-катоды), для магнетронного нанесения по-
крытий [15–17]. Однако, вследствие низкой про-
изводительности, этот метод ограничен для при-
менения в промышленном масштабе. Гораздо бо-
лее производительным и эффективным является
метод вакуумно-дугового напыления покрытий,
широко применяемый в отечественном произ-
водстве и известный как метод конденсации с
ионной бомбардировкой. В этом случае нам
представляется также перспективным использо-
вание многокомпонентных СВС-катодов напе-
ред заданного состава. В частности, в работах Са-
марского государственного университета иссле-
дованы процессы изготовления катодов методом
СВС на базе сочетания порошков титана с бором
и кремнием для вакуумно-дугового распыления и
доказана в производственных испытаниях доста-
точно высокая эффективность упрочняющего
действия покрытий, получаемых с их использова-
нием, на повышение износостойкости режущего
инструмента [18, 19]. Очевидно, это обусловлено
высокой вероятностью синтеза высокотвердых
боридов и термостойких силицидов в осаждае-
мом покрытии [19].

Целью настоящей работы является оптими-
зация состава и технологических параметров из-
готовления СВС-катодов на базе порошковых
композиций титана, бора, кремния и никеля и
последующая отработка условий и режимов их
вакуумно-дугового распыления с осаждением мно-
гокомпонентных покрытий. Планируемые иссле-
дования физико-механических свойств получен-
ных покрытий позволят оценить эффективность

их защитно-упрочняющего действия на инстру-
ментальном твердом сплаве и перспективность
использования в производстве.

МАТЕРИАЛЫ И МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ
Изготовление опытных образцов 

прессованных СВС-катодов

Для получения катодного материала Ti–B–Si
в работах [18, 19] в качестве связующего материала
образующихся соединений боридов и силицидов
использовали избыточное (от 10 до 35%) по срав-
нению со стехиометрическим составом содержа-
ние титана в синтезируемой композиции при эк-
зотермической реакции. Отличительной особен-
ностью нашего подхода является использование в
качестве связующего компонента никеля, инерт-
ного по отношению к бору и кремнию при экзо-
термической реакции. По нашему мнению, кро-
ме выполнения связующей роли между образую-
щимися при СВС зернами боридов и силицидов
титана, никель способствует и благоприятному
уменьшению размера зерен этих образующихся
соединений вследствие ограничивающего воз-
действия на их рост. Кроме того, в отличие от ука-
занных работ [18, 19], мы использовали в качестве
опорного основания при синтезе катодного мате-
риала не нержавеющую сталь типа 12Х18Н9Т, а
титановый сплав ВТ-1-0 в виде стакана-оболоч-
ки. Это, на наш взгляд, упрощает технологию, т.к.
не требует добавления связующего с основанием
слоя вследствие химико-физического сродства
составляющих композиции, участвующей в СВС,
с материалом основания.

В настоящей работе были изготовлены СВС-
катоды на основе сочетания элементов Ti, B, Si в
соотношении 2Ti : 2B : Si (10–15 ат. %) и введения
во всех вариантах Ni в качестве связки в пределах
10 ат. % от общего содержания элементов в по-
рошковой композиции. В исходной смеси были
использованы: порошок титана ПТМ, бор аморф-
ный Б99А, кремний металлический, порошок ни-
келя ПНЭ1. Смешивание порошков осуществле-
но в смесителе карусельного типа в течение 1 ч.
Для качественного смешивания к смеси добавля-
ли стальные шары. Титановый стакан-оболочка
заполняли указанной порошковой смесью, кото-
рую предварительно спрессовывали с помощью
разборной пресс-формы и гидравлического прес-
са Dezimalpresse DP 36. Далее проводили воспла-
менение смеси с помощью электрической спира-
ли и одновременное прессование синтезируемого
материала.

Условия и режимы 
вакуумно-дугового осаждения покрытий

Испытания СВС-катодов и нанесение покры-
тий с их использованием осуществлено на модер-
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САВОСТИКОВ и др.

низированной установке ННВ 6.6-И1 (рис. 1), со-
держащей в рабочей камере два электродуговых
испарителя и источник газовой плазмы “ПИНК”
[20, 21]. Для исследования свойств наносимых
покрытий использовались образцы подложек
двух типов: квадратной формы, размером 15 × 15 мм,
из штамповой стали 4ХМФС и круглые, диамет-
ром 8 мм, из твердого сплава ВК-8, применяемого
для изготовления металлорежущего инструмента –
фрез и резцов. Образцы подложек крепили на по-
воротном столе с помощью специального держа-
теля (рис. 1). Скорость вращения поворотного
стола составляла 3.5 об./мин. На первой стадии
вакуумно-плазменного процесса осуществляли
очистку и нагрев образцов в атмосфере аргона c
помощью источника газовой плазмы [20] до тем-
пературы порядка 420°C при увеличении потен-
циала смещения Uc от 600 до 900 В. В первой се-
рии экспериментов далее формировали слой Cr
в атмосфере Ar в течение 2 мин при Uc = 900 В
с дальнейшим понижением Uc до 100 В и одновре-
менным подключением дугового испарителя с
катодом Ti–B–Si–Ni также в течение 2 мин. Ток
дугового разряда испарителя с хромовым катодом
составлял 90 А, а испарителя с катодом Ti–B–Si–
Ni – 80 А. После этого испаритель с хромовым ка-
тодом отключали, а в качестве рабочего газа пере-
ходили на смесь аргона и азота в соотношении
10/90 при общем давлении в камере 0.6 Па. Про-
цесс осаждения покрытия (Ti–B–Si–Ni)N проте-
кал в течение 90 мин при Uc = 100 В. Охлаждение
образцов с покрытием в камере проводили с
предварительным выключением турбомолеку-
лярного насоса. Покрытия Ti–B–Si–Ni осаждали
по аналогичному алгоритму, но полностью в ат-
мосфере аргона. С целью увеличения толщины
покрытия (Ti–B–Si–Ni)N и расширения воз-
можностей его исследования на втором этапе ра-
бот нанесение покрытия выполняли с одновре-
менным распылением двух СВС-катодов Ti–B–
Si–Ni. Вначале формировали слой Ti–B–Si–Ni
в атмосфере Ar в течение 2 мин, а затем осуществ-
ляли переход на газовую смесь аргона и азота в
соотношении 10/90 при общем давлении в камере
0.6 Па. Время напыления составляло, как и ранее,
90 мин. Токи дуговых разрядов испарителей со-
ставляли 80 А. Потенциал смещения при осажде-
нии был увеличен до 150 В с целью оценки влия-
ния значения потенциала смещения на показате-
ли твердости покрытия. Остальные приемы и
параметры процесса были идентичными преды-
дущим.

Приборы и методы исследования
Методом калотестирования измеряли толщи-

ну осажденных покрытий на стальных подлож-
ках, позволяющим более точно выявить ее значе-
ние при шаровом истирании по сравнению с более
твердой подложкой из сплава ВК-8. На подлож-

ках из твердого сплава измерялась микротвер-
дость на приборе ПМТ-3 при нагрузке на инден-
тор 0.5 Н на первом этапе исследований и на при-
боре KBW1 с алмазной пирамидой Виккерса при
нагрузке на индентор 0.1 Н на втором этапе. Зна-
чение твердости определено как среднее по ре-
зультатам 10 измерений. Покрытие Ti–B–Si–Ni и
покрытие (Ti–B–Si–Ni)N были оценены на адге-
зионную прочность и хрупкость методом иденти-
рования на твердомере Роквелла при нагрузке
1471 Н. Затем методом царапания (скретч-тести-
рования) было проведено исследование покры-
тия (Ti–B–Si–Ni)N на приборе Revetest RST
(CSM Instruments, США) с применением инден-
тора в виде алмазного конуса Роквелла. Нагрузка
на индентор линейно возрастала от 0 до 150 Н.
Оптическое изображение дорожки износа по-
крытия (Ti–B–Si–Ni)N после скретч-тестирова-
ния получали с помощью инвертированного мик-
роскопа Leica DMi8M (Leica Microsystems, Герма-
ния). Элементный состав катодов и покрытия
(Ti–B–Si–Ni)N был исследован на модернизи-
рованном оже-спектрометре 09-ИОС-10 [22] с
энергией электронов 3 кэВ и разрешением по
энергии 0.7%. Для распыления поверхности ис-
следуемых образцов использовали пучок ионов
аргона. Состав покрытия (Ti–B–Si–Ni)N опре-
деляли методом рентгенофазового анализа на ди-
фрактометре Shimadzu XRD-7000S с использова-
нием излучения CuKα. Анализ фазового состава
проведен с использованием баз данных PDF 4+ и
программы Crystallographica Search-Match [23–25].

Рис. 1. Схема модернизированной установки ННВ
6.6-И1: ИП 1 – источник электропитания дугового
испарителя 1; ИП 2 – источник электропитания дуго-
вого испарителя 2; ИП 3 и ИП 4 – источники элек-
тропитания разряда и накала источника газовой
плазмы; ИП 5 – источник электропитания потенциа-
ла смещения на подложке.
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РЕЗУЛЬТАТЫ И ОБСУЖДЕНИЕ

Оже-спектральный анализ образцов катодно-
го материала Ti–B–Si–Ni позволил обнаружить
все элементы, заложенные в исходную порошко-
вую смесь (рис. 2).

Результаты измерений толщины покрытий t и
микротвердости H0.5 на приборе ПМТ-3 пред-
ставлены в табл. 1. При таких малых толщинах
покрытий и относительно большой нагрузкe на
индентор (следовательно, и большой глубины его
проникновения) следует говорить о твердости
композиции подложка–покрытие в целом. Одна-
ко показатели твердости свидетельствуют об эф-
фективности конкретного вида покрытия в каче-
стве упрочняющего. Как видно из полученных
результатов, синтез покрытий в смеси азот + ар-
гон позволяет значительно повысить твердость
композиции подложка из твердого сплава ВК-8–
покрытие (Ti–B–Si–Ni)N по сравнению с ком-
позицией ВК-8 + покрытие Ti–B–Si–Ni (табл. 1).
Очевидно, это обусловлено, в первую очередь, об-
разованием нитридов в составе покрытий. Воз-
можность реализации процесса образования нит-
ридов в покрытии (Ti–B–Si–Ni)N следует из
данных оже-спектрального анализа, которые ука-
зывают на распределение азота наряду с титаном
вплоть до глубины травления 500 нм (рис. 3).
Следует отметить заметное увеличение концен-
трации никеля в пределах глубины травления
125–200 нм, которое, очевидно, обусловлено его
присутствием в этой области в виде капельной со-
ставляющей.

На рис. 4 приведены изображения отпечатков
индентора Роквелла на покрытиях Ti–B–Si–Ni
и (Ti–B–Si–Ni)N. Из изображений отпечатков
видно, что отслоение твердого азотосодержащего
покрытия (Ti–B–Si–Ni)N носит лепестковый ха-
рактер, что свидетельствует о его напряженном
состоянии. На обоих изображениях обнаружена
капельно-кусковая составляющая покрытий. Сле-
дует отметить, что размеры и плотность распре-
деления капель на покрытии (Ti–B–Si–Ni)N за-
метно меньше, чем на покрытии Ti–B–Si–Ni.
Вероятно, это может быть обусловлено образова-
нием нитридов на поверхности распыляемого
катода в присутствии ионизированного азота и
увеличением скорости перемещения катодного
пятна, т.е. снижением локального разогрева рас-
пыляемого материала. По-видимому, в дальней-
шем следует исследовать возможность снижения
токов дуговых разрядов при распылении СВС-ка-
тодов и применения фильтров, сепарирующих
капельную составляющую в рабочем потоке оса-
ждаемого вещества.

Как указано ранее, с целью увеличения тол-
щины покрытия (Ti–B–Si–Ni)N и расширения
возможностей исследования его свойств покрытие
было нанесено путем одновременного распыле-
ния двух изготовленных СВС-катодов в течение
90 мин. Тестирование методом шарового истира-
ния (калотест) подтвердило, что по сравнению с
первой стадией экспериментов толщина покры-
тия была увеличена с 1.2 до 2.8 мкм. Значение
твердости полученного покрытия, определенное
на приборе KBW1 как среднее по результатам 10

Рис. 2. Результаты оже-спектрального анализа образ-
ца СВС-катода Ti–B–Si–Ni.
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Таблица 1. Характеристики покрытий Ti–B–Si–Ni и (Ti–B–Si–Ni)N

Покрытие Толщина t, мкм Микротвердость H0.5, ГПа

Ti–B–Si–Ni 0.6 15.7
(Ti–B–Si–Ni)N 1.2 31.0

Рис. 3. Профиль распределения элементов по толщи-
не покрытия (Ti–B–Si–Ni)N.
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измерений при малой нагрузке 0.1 Н, составило
41 ГПа. Вычисленная глубина проникновения
индентора при всех 10 измерениях не превышала
10% от толщины покрытия. Такое высокое значе-
ние твердости обусловлено образованием как
нитридов, так и высокотвердых боридов [26] в фор-
мируемом покрытии, что подтверждается резуль-
татами рентгенофазового анализа (рис. 5).

Вследствие высокой твердости покрытия, толь-
ко при увеличении максимальной нагрузки на
индентор до 150 Н при скретч-тестировании по-
крытие было разрушено до основы с проникнове-
нием индентора в поверхностный слой твердо-
сплавной подложки. На рис. 6 и рис. 7 приведены
график сигнала акустической эмиссии и изобра-
жение дорожки износа покрытия (Ti–B–Si–Ni)N

Рис. 4. Вид отпечатков индентора Роквелла на покры-
тиях Ti–B–Si–Ni (а) и (Ti–B–Si–Ni)N (б).

(а)

(б)

Рис. 5. Рентгеновская дифрактограмма покрытия
(Ti–B–Si–Ni)N.
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Рис. 6. Зависимости нагрузки (1), сигнала акустиче-
ской эмиссии (2) и глубины проникновения инденто-
ра (3) от расстояния, которое прошел индентор вдоль
покрытия (Ti–B–Si–Ni)N.
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Рис. 7. Изображение дорожки износа покрытия (Ti–
B–Si–Ni)N после скретч-тестирования.
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при скретч-тестировании. Результаты скретч-
теста свидетельствуют о высокой адгезионной
прочности исследованного покрытия. Его отсло-
ение от твердосплавной подложки начинается
при высокой степени нагрузки на индентор –
в области 60–80 Н. При этом подтверждается на-
пряженное состояние формируемого многофаз-
ного покрытия, о чем свидетельствует появление
выраженных сигналов акустической эмиссии еще
при малых нагрузках на индентор и до полного
его изнашивания.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ

Комплексный анализ полученных результатов
материаловедческих исследований позволяет сде-
лать вывод о возможности и перспективности ис-
пользования СВС-прессованных катодов базовой
композиции Ti–B–Si–Ni для нанесения вакуум-
но-дуговых покрытий. Результаты исследования
покрытия (Ti–B–Si–Ni)N позволяют сделать вы-
вод о том, что высокая твердость указанного по-
крытия (более 40 ГПа) обусловлена его составом,
включающим как нитриды, так и высокотвердые
бориды титана. И это имеет важное практическое
значение для использования данного покрытия в
инструментальном производстве. Абразивное из-
нашивание поверхности инструмента обусловле-
но как взаимодействием ее с твердыми частица-
ми, изначально присутствующими в обрабатыва-
емых конструкционных сплавах, так и вследствие
возникновения “температурных вспышек” в ме-
стах локализованного триботехнического кон-
такта при трении и образования новых частиц по
типу окислов, карбидов, силицидов на обрабаты-
ваемой поверхности. А как известно, интенсив-
ность абразивного изнашивания поверхности об-
ратно пропорционально ее твердости [27]. Разра-
ботанное покрытие имеет градиентно-слоистое
строение. В его составе присутствуют связующий
с подложкой слой Ti–B–Si–Ni и основной функ-
циональный слой (Ti–B–Si–Ni)N, что одновре-
менно обеспечивает и высокую твердость, и до-
статочно высокую прочность сцепления с осно-
вой. Необходимы дальнейшие исследования для
оптимизации технологических параметров изго-
товления материалов покрытий с целью обеспе-
чения их конкретных функциональных свойств:
термостойкости, жаростойкости, стойкости к раз-
ным видам износа – абразивному, адгезионному,
усталостно-деформационному. Исследованное в
настоящей работе покрытие (Ti–B–Si–Ni)N,
ввиду высокой его твердости, целесообразно ис-
пользовать в многослойных структурах с допол-
нительным целевым применением легирования
или функционально ориентированных прослоек,
например, демпфирующих при ударных нагруз-
ках, термостойких при эксплуатации в области
высоких температур, коррозионно-стойких и т.п.
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Study of the Physical and Mechanical Properties of Coatings Obtained by Vacuum-Arc 
Spraying of Ti–B–Si–Ni Cathodes Manufactured Using Self-Propagent

High-Temperature Synthesis and Pressing
V. M. Savostikov1, *, A. A. Leonov1, **, V. V. Denisov1, Yu. A. Denisova1, 

A. B. Skosyrsky1, 2, I. A. Shulepov3
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The article presents the results of a study of vacuum-arc coatings obtained by sputtering Ti–B–Si–Ni cath-
odes, manufactured by the method of self-propagating high-temperature synthesis with simultaneous press-
ing. The techniques for manufacturing cathodes of the indicated composition were characterized; the mod-
ernized NNV 6.6-I1 device, the conditions and modes of coating deposition in an argon atmosphere and in
a nitrogen + argon gas mixture in a ratio of 90/10 were described. To study the physical and mechanical prop-
erties of the resulting coatings, the hardness was measured at different loads on the indenter; the strength of
adhesion to the base was assessed by the Rockwell method; the elemental composition of the cathodes and
the (Ti–B–Si–Ni)N coating was determined by Auger spectroscopy and the phase composition of the (Ti–
B–Si–Ni)N coating was determined by X-ray phase analysis; a study of the properties of the coating (Ti–B–
Si–Ni) was carried out by the scratching method (scratch testing). As a result of a comprehensive analysis of
the results obtained, it was concluded that the high hardness of the (Ti–B–Si–Ni)N coating (more than
40 GPa) is due to its composition, which includes both nitrides and highly hard titanium borides. The het-
erophasic nature of the structure of this coating can serve as a contribution to the stressed state of the material.
The coating has a gradient-layered structure. The material contains a Ti–B–Si–Ni layer bonding with the
substrate and the main functional layer (Ti–B–Si–Ni) N. The coating has both high hardness and sufficient
adhesion to the substrate (adhesion) determined by the scratch testing. The combination of these properties
makes the material promising for its practical application in the production of tools.

Keywords: vacuum arc unit, cathodes, coatings, hardness, Auger spectroscopy, X-ray diffraction analysis, ni-
trides, borides, scratch testing, adhesion.
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