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В работе рассмотрены методы определения поверхностного натяжения осаждаемых покрытий, пер-
спективных для модификации поверхности различных материалов и изделий из них. Предложенными 
способами предусматривается измерение поверхностного натяжения путем определения зависимости 
микротвердости или электропроводности от толщины осаждаемого покрытия. Предложенные методы ис-
пользовались при определении поверхностного натяжения композиционных покрытий, осаждаемых на ме-
таллическую подложку при различных технологических режимах. Показано, что поверхностное натяжение 
покрытий весьма чувствительно к условиям их осаждения. Это позволяет направленно изменять свойства 
покрытий, изменяя технологические параметры их осаждения.
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In work methods of defi nition of a superfi cial tension of besieged coverings, perspective for updating a surface 
of various materials and products from them are considered. The offered ways provide measurement of a superfi cial 
tension by defi nition of dependence of microhardness or electric conductivity from thickness of a besieged covering. 
The offered methods were used at defi nition of a superfi cial tension of the composite coverings besieged on a 
metal substrate at various technological modes. It is shown, that a superfi cial tension of coverings rather sensitively 
to conditions of their sedimentation. It allows directed to change properties of coverings changing technological 
parameters of their sedimentation.
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Непосредственное влияние на структуру 
и физические свойства покрытий, получен-
ных методом ионно-плазменного осажде-
ния, оказывают следующие параметры [1-2]:

– давление реакционного газа в рабочей 
камере;

– потенциал основы;
– ток разряда дуги;
– свойства материала катода;
– температура подложки.
Из проведенных нами исследований 

следует, что потенциал основы в пределах 
20-400 В не влияет на основные физико-
механические характеристики покрытия, 
оказывая влияние только на толщину по-
крытия. При опорных напряжениях до 20 
и выше 400 В микротвердость незначи-
тельно снижается, поэтому оптимальное 
значение опорного напряжения находится 
в пределах 20-400 В. В наших эксперимен-
тах мы придерживались среднего значения 
опорного напряжения, равного 200 В.

Объекты и методика эксперимента
В настоящей работе использовались 

композиционные катоды Cr–Mn–Si–Cu–Fe–
Al, Zn–Cu–Al и Mn–Fe–Cu–Al. С помощью 
этих катодов наносились покрытия на уста-
новке ННВ-6.6И1 на стальную подложку 
при различных технологических режимах. 

Количественный анализ элементного со-
става покрытий проводился на электронном 
микроскопе JEOL JSM-5910. Исследова-
ние микротвердости композиционных по-
крытий проводилось на микротвердомере 
ISOSCAN OD. Для исследования поверхно-
сти покрытий в наномасштабе нами исполь-
зовался атомно-силовой микроскоп NT-206.

Контроль качества покрытий произ-
водился на установке ПККП-1К методом 
анодно-поляризационного инициирования 
дефектов (АПИД).

Нами использовалось осаждение много-
фазных покрытий в условиях ионного асси-
стирования. Перед нанесением покрытий 
в вакуумной камере производилась очистка 
подложек сначала тлеющим разрядом, для 
этого на подложку подавалось напряжение 
1-3 кВ в течение 5-10 мин, затем – ионная 
очистка. 

Существуют различные методы опреде-
ления поверхностного натяжения твердых 
тел, обзор которых дан, например, в ра-
ботах [3-5]. Там-же отмечается, что в на-
стоящее время отсутствует метод, который 
мог бы быть использован для определения 
поверхностного натяжение в твердой фазе 
в широком диапазоне температур. Каждый 
из методов практически ограничен либо 
температурой, либо величинами, которые 
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экспериментально определяется с малой 
точностью. 

Недавно нами предложено 3 новых ме-
тода экспериментального определения по-
верхностного натяжения твердых тел – ди-
электриков и магнитных материалов [6-8]. 
Для осаждаемых покрытий методы экспе-
риментального определения поверхностно-
го натяжения не существуют и предложены 
нами в работах [9, 10].

В настоящей работе эти методы исполь-
зуется нами для определения поверхност-
ного натяжения нитридных покрытий.

В первом методе предусматривается изме-
рение поверхностного натяжения путем опре-
деления зависимости микротвердости от тол-
щины осаждаемого покрытия. Зависимость 
микротвердости осаждаемого покрытия от его 
толщины описывается формулой [9]:

  (1)

где μ – микротвердость осаждаемого по-
крытия; μ0 – «толстого» образца; h – толщи-
на осаждаемого покрытия.

Параметр d связан с поверхностным на-
тяжением σ формулой [9]:

   (2)

Здесь σ – поверхностное натяжение 
массивного образца; υ – объем одного моля; 
R – газовая постоянная; Т – температура.

В координатах  (1/h – обратная 
толщина осаждаемого покрытия) получа-
ется прямая, тангенс угла наклона который 
определяет d, и по формуле (2) рассчиты-
вается поверхностное натяжение осажда-
емого покрытия (σ). Во втором методе из-
меряется зависимость электропроводности 
Ω осаждаемого покрытия от его толщины h, 
которая описывается формулой, аналогич-
ной (1):

   (3)

где 0 – электрическая проводимость мас-
сивного образца, а d определяется по фор-
муле (2).

Влияние температуры подложки 
на поверхностное натяжение 
композиционных покрытий

Температура подложки контролирова-
лась хромель – алюмелевой термопарой, 
прикрепленной непосредственно к под-
ложке. Результаты измерения поверх-
ностного натяжения, полученные обоими 
методами, описанными выше приведены 
в табл. 1.

Таблица 1
Зависимость поверхностного натяжения покрытия от температуры подложки

Покрытие Температура подложки, °С Поверхностное натяжение 
покрытия, Дж/м2

Zn–Cu–Al 350 400 450 0,206 0,243 0,214
Cr–Mn–Si–Cu–Fe–Al 350 400 450 0,606 0,711 0,621
Mn–Fe–Cu–Al 350 400 450 0,324 0,367 0,309

Оптимальная температура подложки 
для всех композиционных покрытий ока-
залась равной около 400 °С. Измельчение 
зерновой структуры материала покрытия 
с увеличением температуры подложки 
сопровождается ростом твердости и по-
верхностного натяжения до некоторого 
критического среднего размера нанозер-
на. Снижение твердости при дальнейшем 
уменьшении среднего размера зерна в по-
крытии происходит из-за проскальзывания 
по межзеренным границам (ротационный 
эффект). В этом случае для дальнейшего 
повышения поверхностного натяжения 
требуется затормозить процесс скольжения 
по межзеренным границам. Такое тормо-
жение может быть достигнуто за счет фор-
мирования соответствующей нанострукту-
ры с упрочнением межзеренных границ.

Влияния величины тока дуги 
на свойства композиционных покрытий

Баланс мощности, выделяющийся на 
электродах вакуумно-дуговых испарите-
лей, имеет существенное значение, как для 
их конструктивного расчета, так и для реа-
лизуемых с их помощью технологических 
процессов.

Увеличение тока разряда дуги при-
водит к увеличению толщины покры-
тия, однако при возрастании тока свыше 
130 А снижается совершенство структуры 
и резко повышается количество капельной 
фазы, которая является причиной сниже-
ния прочности сцепления подложки с по-
крытием. При малой мощности разряда 
(ток дуги  < 20-30 А) из-за уменьшения 
коэффициента ионизации плазмы в пленку 
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«замуровываются» нейтральные частицы 
реакционного газа и катода, что способ-
ствует повышению концентрации дефек-
тов покрытия.

Проведенные нами исследования по-
верхностного натяжения композиционных 
покрытий при различных значениях тока 
дуги приведены в табл. 2.

Из приведенных результатов видно, что, 
в большинстве случаев, с увеличением тока 
дуги испарителя – поверхностное натяжение 
уменьшается. Это связано с тем, что с увели-
чением тока дуги испарителя толщина покры-
тия возрастает довольно быстро, а это приво-
дит, в свою очередь, к увеличению плотности 
дислокаций в формируемом покрытии.

Таблица 2
Зависимость поверхностного натяжения покрытия от тока дуги 

Покрытие Ток дуги испарителя, А Поверхностное натяжение покрытия, Дж/м2

Zn–Cu–Al 30 50 70 90 0,243 0,231 0,229 0,227
Cr–Mn–Si–Cu–Fe–Al 30 50 70 90 0,711 0,697 0,695 0,692
Mn–Fe–Cu–Al 30 50 70 90 0,367 0,342 0,312 0,308

Влияние остаточного давления 
на свойства композиционных покрытий

Время процесса напыления в соответ-
ствии с островковой моделью нанесения 
покрытий нелинейно увеличивает толщину 
покрытия: в начальный момент роста плен-
ка формируется в виде островков и интен-
сивность отражения частиц от подложки 
сравнительно мала; при дальнейшем росте 
островки начинают сливаться, доля покры-
той поверхности увеличивается и увели-
чивается равновероятность прохождения 
процессов осаждения и распыления по-
крытия. Следовательно, толщина покрытия 
интенсивно возрастает в течение первых 
1,5-2 минут, а в дальнейшем ее рост замед-
ляется. При увеличении толщины пленки 
ухудшаются морфологические свойства по-
крытия, поэтому максимум прочностных 
характеристик приходится на ее размер 
в пределах 5…10 мкм.

Таким образом, создаются жесткие ус-
ловия для нанесения покрытий, и един-
ственным параметром, который допускается 
варьировать для изменения физико-механи-
ческих свойств данных покрытий, является 
давление рабочего газа – азота – во время 
напыления. Нами была исследована зависи-
мость свойств композиционных покрытий 
от давления азота в рабочей камере; при 
этом сила тока, опорное напряжение, мате-
риал катода, условия закрепления и тепло-
отвода, время процессов очистки и напыле-
ния оставались постоянными. Температура 
в процессе нанесения покрытия менялась, 
но поскольку время очистки, ток дуги ка-
тода, величина потенциала подложки для 
всех образцов были одинаковыми, то не-
значительное изменение температуры не 
сказывалось на результатах эксперимента. 
В табл. 3 представлены результаты экспе-
риментов.

Таблица 3
Зависимость поверхностного натяжения покрытия от давления газа в камере 

Остаточное давление 
газа в камере

Поверхностное натяжение покрытия, Дж/м2

Zn–Cu–Al Cr–Mn–Si–Cu–Fe–Al Mn–Fe–Cu–Al
10-8 0,202 0,632 0,328
10-7 0,211 0,654 0,343
10-6 0,243 0,711 0,367
10-5 0,238 0,687 0,342

При давлении азота P = 0,058–0,81 Па 
формируется мелкая плотная текстура, 
близкая к стехиометрическому составу, 
которая характеризуется оптимальным, 
с точки зрения металлических свойств, 
соотношением металлической и ионной 
составляющих связи. При этом содержа-
ние капельной фазы уменьшается, а ко-
личество пор и отслоений увеличивается. 
При дальнейшем повышении давления 
большое число свободных ионов приво-

дит к резкому увеличению количества пор 
и отслоений.

Проанализировав результаты иссле-
дования, можно сделать вывод о том, что 
образцы, полученные при давлении азота 
Р = 0,081–0,81 Па, имеют наиболее равно-
мерно распределенную мелкую плотную 
структуру, минимальное содержание ка-
пельной фазы, пор, наплывов, отслоений 
и наибольшие значения поверхностного на-
тяжения.



INTERNATIONAL JOURNAL OF APPLIED 
AND FUNDAMENTAL RESEARCH    №5,   2012

58 TECHNICAL SCIENCES
Заключение

Поверхностное натяжение входит во 
многие уравнения физики, физической 
и коллоидной химии, электрохимии и т.д. 
Оно определяет адсорбционные свойства 
поверхности, ее трибологические характе-
ристики.

Из приведенных в настоящей работе 
результатов исследований следует, что по-
верхностное натяжение покрытий весьма 
чувствительно к технологическим параме-
трам их осаждения. Это следует учитывать 
при получении функциональных покрытий 
на детали различных машин и механизмов 
с заданными свойствами.

Работа выполнена по программе 120 
МОН РК. 
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