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ABSTRACT
This paper presents the results of synthesis of the multilayer gradient (Zr,Nb)N coatings, synthesized by the vacuum-arc 
deposition at the evaporation of (Zr and Nb) pure metal cathodes. The niobium concentration gradient through the 
thickness was obtained by varying the arc current with a niobium cathode in the range of 80–150 A under the constant 
pressure of the working argon-nitrogen gas mixture and constant current of arc discharge with a zirconium cathode. 
The formed gradient coatings were studied by SEM, TEM, XRD analysis, micro- and nanoindentation, and tribological 
measurements. It was found, that the synthesized coatings have high hardness of up to 36.2 GPa, relatively low Young’s 
modulus of 222 GPa, relatively high H/E ratio of ≈ 0.2, high degree of elastic recovery of 69%, low arithmetic average 
surface roughness of 0.03 μm, low friction coefficient of 0.31, and relatively low wear rate of 1.3·10–6 mm3N–1m–1. The 
coatings have a multiphase and multilayer nanocrystalline structure with alternation of layers with higher and lower 
niobium concentration. The multilayer gradient (Zr,Nb)N coating consists mainly of the ZrN crystallites with a cubic 
crystal lattice, and Zr0.5Nb0.5N, Nb, NbN crystallites with the volume fraction of up to 23% and 3% of crystallites of the 
following phases: Nb2N, Nb4N3, ZrN0.28, NbO2, Nb2O5, and ZrO2. 

Vacuum-arc deposition; nitride coatings; (Zr,Nb)N; multilayer structure; nanosized crystallites; concentration gradient.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА

АННОТАЦИЯ
Представлены результаты осаждения многослойных градиентных (Zr,Nb)N-покрытий, синтезированных вакуум-
но-дуговым методом при испарении катодов чистых металлов (Zr и Nb). Градиент концентрации ниобия по тол-
щине получали варьированием тока дугового разряда с ниобиевым катодом в диапазоне 80-150 А при посто-
янном давлении рабочей смеси газов аргон-азот и постоянном токе дугового разряда с циркониевым катодом. 
Полученные градиентные (Zr,Nb)N-покрытия были исследованы с помощью сканирующей и просвечивающей 
электронной микроскопии, методом рентгеноструктурного анализа, микро- и наноиндентацией, трибологиче-
скими измерениями. Выявлено, что полученные покрытия обладают высокой твердостью (до 36,2 ГПа), относи-
тельно низким модулем Юнга (222 ГПа), относительно высоким индексом пластичности (≈ 0,2), высокой степенью 
упругого восстановления (69%), низкой среднеарифметической шероховатостью поверхности (0,03 мкм), низким 
коэффициентом трения (0,31), относительно низким параметром износа (1,3·10–6 мм3Н–1м–1). Покрытия имеют 
многофазную многослойную нанокристаллическую структуру, где чередуются слои с бóльшим и меньшим содер-
жанием ниобия. Многослойные градиентные (Zr,Nb)N-покрытия состоят преимущественно из кристаллитов ZrN с 
кубической кристаллической решеткой. Выявлено присутствие кристаллитов следующих фаз: Zr0,5Nb0,5N, Nb, NbN, 
с общей объемной долей до 23% и малым (в пределах 3%) количеством кристаллитов фаз Nb2N, Nb4N3, ZrN0,28, 
NbO2, Nb2O5, ZrO2. 

Вакуумно-дуговое осаждение; нитридные покрытия; (Zr,Nb)N; многослойная структура; наноразмерные кристал-
литы; градиент концентрации.
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Введение

Для увеличения срока службы и улучше-
ния эксплуатационных свойств инструмента, 
деталей и различных изделий промышленно-
го применения достаточно сформировать на 
их рабочей поверхности относительно тонкое 
защитное покрытие (1–10 мкм) вакуумными 
методами нанесения (PVD – physical vapor 
deposition), такими как магнетронное распы-
ление или вакуумно-дуговое осаждение по-
крытий [1, 2].

Вакуумно-дуговой метод осаждения от-
личается высокой скоростью роста покры-
тий и высокой степенью ионизации плазмы, 
высокой энергией ионов, бомбардирующих 
подложку и растущее покрытие. Этот метод 
позволяет наносить широкий спектр матери-
алов, в том числе металлы, карбиды, окси-
ды, нитриды, карбонитриды и др. Покрытия, 
сформированные с его помощью, обладают 
высокой адгезионной прочностью с подлож-
кой, плотной относительно мелкодисперсной 
структурой и рядом других положительных 
характеристик.

Помимо широко известных бинарных си-
стем типа Ti–N, Zr–N, Cr–N и др., PVD-мето-
дами можно получать трех- и более элемент-
ные системы. Тройные нитридные покрытия 
на основе переходных металлов (Ti, Zr, Cr и 
др.) вызывают большой интерес для получе-
ния структур с различными механическими 
и трибологическими свойствами, например, 
покрытия таких систем, как Zr–Si–N [3],  
Ti–Cr–N [4], Ti–Al–N [5], Al–Si–N [6],  
Zr–Nb–N [7] и др. Однако, синтез нитридных 
покрытий со стехиометрическим составом 
уменьшает их адгезионную прочность c под-
ложкой из-за наличия высоких сжимающих 
напряжений, которые могут привести к раз-
рушению покрытия.

Одним из решений данной проблемы мо-
жет быть нанесение многослойных покрытий 
с чередующимися мягкими и твердыми сло-
ями [8]. Так в работе [9] было показано, что 
нанесение многослойного покрытия TiN/Ti  
приводит к увеличению износостойкости 
и твердости по сравнению с однослойным 
TiN-покрытием за счет уменьшения размера 
зерен, формируемых данное покрытие.

Другим решением является синтез гради-
ентных покрытий или, другими словами, по-
крытий с переменным элементным составом 

по толщине. Градиент концентрации элемен-
тов можно получить, например, за счет изме-
нения содержания азота в формируемом по-
крытии на основе титана и его нитридов [9].  
Это позволило на >90 % уменьшить скорость 
эрозии песком многослойного покрытия с 
градиентным изменением количества азота 
по толщине по сравнению с многослойным и 
однослойным покрытием. В [10] было выяв-
лено, что градиентные покрытия CrNx c пере-
менной по толщине концентрацией азота, об-
ладают пониженным коэффициентом трения, 
высокой твердостью и повышенной адгезией 
к подложке по сравнению с гомогенными 
CrN-покрытиями. Подобный эффект наблю-
дался для градиентных покрытий Ti(C,N) [11]. 
Авторы [12, 13] получили TiCN-покрытия с 
градиентом концентрации углерода и азо-
та по толщине покрытия вакуумно-дуговым 
методом. В оптимальных режимах покрытия 
обладали низким коэффициентом трения до 
0,21, высокой адгезией к подложке (критиче-
ская нагрузка до 37 Н). 

Также возможно варьировать концентра-
цию металлических элементов по толщине 
синтезируемого покрытия. Например, в [14] 
градиентные покрытия Ti–Cr–N получали 
при изменении плотности потоков с испаря-
емых дугой хромового и титанового катодов. 
Полученные градиентные покрытия пока-
зали значительное уменьшение внутренних 
остаточных напряжений в покрытии по срав-
нению с покрытиями с постоянным по объ-
ему составом. В [15] в покрытиях AlCrSiN 
переменной по толщине была концентрация 
кремния, что повлияло на основные свойства 
покрытия: увеличилась твердость до 33 ГПа, 
уменьшился модуль Юнга до 326 ГПа, увели-
чилась адгезия к подложке, улучшились три-
бологические свойства.

Возможность изменения элементного и 
фазового состава по толщине растущего слоя 
(переход к градиентным покрытиям) при 
использовании ионно-плазменных методов 
осаждения позволяет получить требуемые 
характеристики защитных покрытий: высо-
кую твердость, высокую адгезионную проч-
ность, износо- и коррозионную стойкость. 
Это подтверждают приведенные выше при-
меры градиентных покрытий по сравнению с 
гомогенными по составу покрытиями анало-
гичного элементного состава.
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Цель данной работы – получение вакуум-
но-дуговым методом градиентных покрытий 
(Zr,Nb)N, синтезированных при совмещении 
плазменных потоков с разной плотностью 
ионного тока, и детальное исследование их 
структуры, фазового состава, механических и 
трибологических свойств.

1. Экспериментальное оборудование  
и методы диагностики

Все работы по напылению градиентных 
покрытий были проведены на ионно-плаз-
менной установке «КВИНТА», которая была 
разработана и создана в Институте сильно-
точной электроники СО РАН (ИСЭ СО РАН, 
г. Томск, Россия) [16, 17]. Стоит отметить, что 
данное оборудование позволяет проводить 
ионно-плазменное травление поверхности 
материалов и изделий, азотирование протя-
женных слоев на титановых и стальных под-
ложках в плазме дуговых разрядов низкого 
давления, осаждение слоев и покрытий ва-
куумно-дуговым методом [17]. Все процессы 
можно проводить в автоматическом режиме 
по технологической карте [16]. Нанесение 
покрытий проводится из плазмы дуговых 
разрядов низкого давления при вакуумно-ду-
говом испарении катодов в режиме без или 
с плазменным ассистированием [18]. Синтез 
покрытий велся при вакуумно-дуговом ис-
парении двух катодов: циркониевого, кото-
рый был изготовлен из циркониевого сплава  
Zr–2,5 вес.% Nb, и ниобиевого – из сплава ни-
обия состава 99,8 вес.% Nb. 

Источниками металлической плазмы слу-
жили: модернизированный электродуговой 
испаритель ДИ100 с ниобиевым катодом диа-
метром 100 мм и электродуговой испаритель 
ДИ80 с циркониевым катодом диаметром  
80 мм [16]. С целью сепарации потока метал-
лической плазмы от капельной фазы на элек-
тродуговом испарителе ДИ80 был установлен 
магнитный фильтр или плазмовод. Он явля-
ется частью тороида с углом поворота 120°, 
сделан из немагнитного материала и имеет 
водоохлаждаемые стенки [19]. 

Источником газоразрядной плазмы слу-
жил плазмогенератор протяженной конструк-
ции на основе несамостоятельного дугового 
разряда с накаленным и полым катодом [16], 
разработанный в ИСЭ СО РАН [20]. Если в 
качестве рабочей смеси выступает инертный 

газ (аргон), генерируемую плазму можно ис-
пользовать для ионно-плазменного травления 
поверхности подложек при приложении отри-
цательного напряжения смещения к подлож-
кам (0,1–1 кВ) [21]. Такую обработку можно 
проводить, например, для нагрева, очистки 
и активации поверхности перед нанесени-
ем покрытий. Если в состав рабочей газовой 
смеси входит газ, образующий соединения 
(азот, кислород, ацетилен и др.), то источ-
ник газовой плазмы можно использовать для 
реализации режима плазменно-ассистиро-
ванного осаждения покрытий. Ранее [18, 22] 
авторами данной статьи было показано, что 
параметрами источника газовой плазмы с на-
каленным и полым катодами при его одновре-
менной работе с источником металлической 
плазмы можно регулировать долю ионов газа 
в газо-металлической плазме, тем самым кон-
тролируя состав и свойства формируемых по-
крытий.

Перед нанесением основного градиентно-
го покрытия на подложку был осажден адге-
зионный слой из Zr толщиной ≈ 100–200 нм  
в аргоновой среде и ZrN подслой толщи-
ной ≈ 100–150 нм при испарении только  
Zr–2,5 вес.% Nb катода.

Нанесение градиентного (Zr,Nb)N-покры-
тия осуществлялось в газовой смеси аргон- 
азот при общем давлении p = 0,2 Па; парци-
альное давление азота составило pN2 = 0,1 Па.  
Ток разряда дугового испарителя с цирконие-
вым катодом оставался неизменным на протя-
жении всего процесса и был равен IZr = 150 А. 
Данные параметры были выбраны на основе 
ранее полученных результатов по нанесению 
однослойных покрытий на основе ZrN с раз-
личной концентрацией ниобия с постоянным 
составом по толщине [23].

Градиент концентрации металлического 
элемента (Nb) по толщине (Zr,Nb)N-покры-
тия контролировался плотностью ионного 
тока (0,7–1,9 мА/см2) при испарении ниобие-
вого катода вакуумной дугой [24], ток разряда 
изменялся в пределах INb = 80–150 А. Измене-
ние тока разряда с ниобиевым катодом про-
исходило ступенчато, т.е. каждые 4 мин ток 
разряда с Nb катодом автоматически увеличи-
вался на 5 А.

Материал подложек был следующий: 
твердый сплав WC-8%Co (HV0,5 = 13,5 GPa) и
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технически чистый титан марки Grade 2 
(HV0,5 = 2,2 GPa). Твердосплавные образцы 
с покрытиями использовались для получе-
ния изображений поверхности и поперечных 
сколов, проведения исследований элементно-
го и фазового состава, механических и три-
бологических свойств синтезированных по-
крытий; титановые образцы с нанесенными 
покрытиями использовались для проведения 
исследований методами просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ). Образцы 
крепились на подложкодержателе в центре 
рабочей камеры на расстоянии ≈ 300 мм от 
выходных апертур всех плазменных источни-
ков. Скорость вращения подложкодержателя 
составила ≈ 3 об/мин.

Свойства покрытий исследовались на сле-
дующем оборудовании: микровизор метал-
лографический μVizo-MET-221 (ЛОМО, Рос-
сия); сканирующий электронный микроскоп 
Philips SEM-515 с микроанализатором EDAX 
ECON IV (Нидерланды); рентгеновский диф-
рактометр Shimadzu XRD 6000 (Япония); 
микротвердомер ПМТ-3 (ЛОМО, Россия); 
ультрамикротестер Shimadzu DUH-211 (Япо-
ния); трибометр Pin on Disc and Oscillating 
TRIBOtester (TRIBOtechnic, Франция); кон-
тактный профилометр (TRIBOtechnic, Фран-
ция); прибор для измерения толщины пле-
нок и покрытий Calotest CAT-S-0000 (CSEM, 

Швейцария); просвечивающий электронный 
дифракционный микроскоп JEOL JEM-2100 F  
(Япония).

2. Результаты полученных экспериментов 
и их обсуждение

Градиентные покрытия (Zr,Nb)N толщи-
ной 3–4 мкм не имели явных дефектов в виде 
отколов и отслоений, что подтверждают изо-
бражения поверхности и поперечных сколов 
покрытий на твердосплавной подложке, по-
лученные с помощью метода сканирующей 
электронной микроскопии (СЭМ) (рис. 1). 
На поверхности присутствуют макрочастицы 
размером 0,1–1 мкм (рис. 1, а), по составу при-
надлежащие ниобию, при испарении которого 
не было применено фильтрации плазменного 
потока от капельной фракции. На изобра-
жении скола (рис. 1, б) видно, что (Zr,Nb)N- 
покрытие имеет многослойную структуру, 
столбчатая структура не выявляется.

Так как покрытие имеет на поверхности и 
в объеме лишь небольшое количество макро-
частиц из-за применения тугоплавкого нио-
бия (Tm = 2468 °С) и магнитной фильтрации 
потока циркониевой плазмы, то параметры 
шероховатости синтезированных покрытий 
(табл. 1) практически не отличаются от ис-
ходных параметров шероховатости подложки 
из WC–8%Co (Ra = 0,03 мкм; Rz = 0,26 мкм).

MaTeD

Рис. 1. РЭМ-изображение: а – поверхности; б – поперечного скола  
для градиентного (Zr,Nb)N-покрытия на подложке из WC-8%Co

Fig. 1. SEM-image: а – of surface; б – of cross-section for gradient (Zr,Nb)N coating  
on WC-8%Co substrate

аа бб 
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Трибологические измерения были сде-
ланы при следующих параметрах: контрте-
ло – SiC-шарик диаметром 6 мм, нагрузка  
5 Н, радиус трека 3 мм, линейная скорость  
25 мм/с, пройденная шариком дистанция  
600 м. Результаты трибологических тестов, 
проведенных на 3 образцах, показали, что 
градиентное покрытие системы Zr–Nb–N 
обладает меньшим коэффициентом трения 
(табл. 1) по сравнению с ZrN- и (Zr,Nb)N-по-
крытиями с неизменным элементным соста-
вом по толщине [23], у которых он равен 0,63 
и 0,43 соответственно. Параметр износа при 
переходе к градиентному дизайну (Zr,Nb)N- 
покрытия значительно уменьшился (табл. 1) –  
в 7 раз, по сравнению с параметром износа 
(Zr,Nb)N-покрытия с одинаковой концентра-
цией ниобия по объему, равной 9,8 ат.% [23]. 
Это говорит о том, что покрытия с градиент-
ной структурой имеют высокую износостой-
кость и могут применяться в качестве защит-
ных от износа покрытий на твердосплавных и 
стальных деталях и изделиях.

Исследования, проведенные с помощью 
метода наноиндентации при разных нагруз-
ках на индентер в диапазоне 30–100 мН, по-
казали, что градиентное покрытие (Zr,Nb)N 
обладает высокой твердостью (до 36,2 ГПа), 
относительно низким модулем упругости 
(200–350 ГПа) (табл. 2). Отношение H/E или 
индекс пластичности, характеризующий ста-
бильность материала к упругой деформации 
разрушения, может использоваться для оцен-
ки износостойкости покрытий [25]. Индекс 
пластичности H/E у твердых и сверхтвер-
дых покрытий должен быть равен ≈ 0,1 и бо- 
лее [26]. Синтезированные градиентные 
(Zr,Nb)N-покрытия характеризуются ин-
дексом пластичности ≥ 0,1 (табл. 2). Стоит 
отметить, что при увеличении нагрузки на 
индентер с 30 до 100 мН наблюдается харак-
терное уменьшение нанотвердости с 36,2 до 
34,0 ГПа. Покрытия имеют высокую степень 
упругого восстановления > 50%, которая при 
нагрузке 30 мН достигает 69%.

Таблица 1 
Table  1 

Параметры шероховатости и трибологические свойства градиентных (Zr,Nb)N-покрытий,  
полученных вакуумно-дуговым методом

Roughness parameters and tribological properties of gradient (Zr,Nb)N coatings deposited  
by the vacuum-arc method

Шероховатость Ra, мкм /
Roughness Ra, μm

Шероховатость Rz, мкм /
Roughness Rz, μm

Коэффициент трения, μ /
Friction coefficient μ

Параметр износа V, 
·10–6 мм3Н–1м–1 /

Wear rate V,  
·10–6 mm3N–1m–1

0,03 0,34 0,31 1,30

Таблица 2 
Table  2 

Измеренные методом наноиндентации свойства градиентных (Zr,Nb)N-покрытий

Properties of gradient (Zr,Nb)N obtained by nanoindentation method

Нагрузка Pn, мН /
Load Pn, mN

Твердость HV, ГПа /
Hardness HV, GPa

Модуль Юнга E, 
ГПа /

Young’s modulus 
E, GPa

Индекс  
пластичности 

H/E /
Plasticity index 

H/E

Степень упругого 
восстановления W, % /
Elastic recovery W, %

30 36,2 222 0,16 69
50 35,3 348 0,10 59
100 34,0 317 0,10 59
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Результаты рентгеноструктурного анали-
за показали, что градиентное (Zr,Nb)N-по-
крытие является многофазным (рис. 2, табл. 
3). Основной фазой является ZrN с кубиче-
ской кристаллической решеткой (77,1 вес.%). 
Также в покрытии присутствуют кристалли-
ты Zr0,5Nb0,5N с кубической кристаллической 
решеткой (12,5 вес.%), Nb с кубической кри-
сталлической решеткой (9,7 вес.%) и NbN с 
гексагональной кристаллической решеткой 
(0,8 вес.%).

Параметр решетки для кристаллитов 
ZrN в (Zr,Nb)N-покрытии равен а = 4,5928 Å  
(табл. 3), что меньше, чем параметр кристал-
лической решетки ZrN-покрытия с постоян-
ным по толщине составом (а = 4,6000 Å) [23]. 
Уменьшение параметра кристаллической ре-
шетки, как и в случае (Zr,Nb)N-покрытия с по-
стоянным по толщине составом (а = 4,5842 Å),  
объясняется замещением атомов циркония 
ниобием (радиус атома ниобия составляет 
146 пм, радиус атома циркония – 160 пм) [23].

Таблица 3 
Table  3 

Результаты рентгеноструктурного анализа градиентного покрытия (Zr,Nb)N,  
осажденного вакуумно-дуговым методом

The XRD results for the gradient (Zr,Nb)N coating formed on the WC-8%Co substrate  
by vacuum-arc deposition method

Рис. 2. Участок рентгенограммы градиентного покрытия (Zr,Nb)N,  
синтезированного на твердосплавной подложке из WC-8%Co

Fig. 2. XRD pattern of the gradient (Zr,Nb)N coating formed on the WC-8%Co substrate  
by vacuum-arc deposition method

Обнаруженные фазы, 
тип кристаллической 

решетки /  
Observed phases, type 

of crystal lattice 

Содержание фаз, 
вес.% /  

Phase fraction, 
wt.% /

Параметры  
решетки, Å /  

Parameter  
of lattice, Å 

Размер ОКР, нм /
CRS size, nm 

Величина  
деформации 

кристаллической 
решетки 

 ∆ d/d, ·10–3 /  
Crystal lattice 

distortion 
 ∆ d/d, ·10–3 

ZrN, кубическая 77,1 a = 4,5928 16,98 6,396

Zr0,5Nb0,5N, кубиче-
ская

12,5 a = 4,4484 – –

Nb, кубическая 9,7 a = 3,2958 13,05 3,230
NbN, гексагональная 0,8 a = 2,9027

c = 2,7923
– –
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Методом просвечивающей электронной 
микроскопии в сканирующем режиме (STEM) 
в характеристическом рентгеновском излуче-
нии атомов Nb и Zr были получены изображе-
ния градиентного (Zr,Nb)N-покрытия в попе-
речном сечении (рис. 3). Видно, что покрытие 
является слоистым и имеет переменный хи-
мический состав: темные слои (рис. 3, б, в) 
обогащены атомами циркония, светлые слои 
(рис. 3, б, г) – атомами ниобия. Толщина сло-
ев, обогащенных Nb, изменяется в диапазоне  
h1 = 11,4–14,2 нм, толщина слоев, обогащенных 
Zr, изменяется в пределах h2 = 15,9–18,8 нм.  
Увеличение толщины слоев происходит от гра-
ницы с подложкой к верхней границе вслед-

ствие увеличения скорости роста (Zr,Nb)N  
при увеличении тока дугового разряда с ни-
обиевым катодом. Такая структура связана 
с особенностями напылительной системы:  
1) электродуговые испарители с Zr и Nb ка-
тодами располагаются на противоположных 
стенках камеры; 2) образцы закреплены на 
одной из сторон подложкодержателя; т.е. в 
процессе роста покрытия существует ситуа-
ция, когда экранируется поток циркониевой  
или ниобиевой плазмы на образцы. Вслед-
ствие этого, покрытие имеет слоистую струк-
туру и состоит из чередующихся нанослоев  
с бóльшей концентрацией ниобия или цирко-
ния.

Рис. 3. а – STEM-изображение участка градиентного покрытия (Zr,Nb)N; б – изображение,  
полученное в результате наложения изображений в и г; в, г – изображения, полученные  

в характеристическом рентгеновском излучении атомов Nb и Zr соответственно. Анализ проведен  
с участка покрытия в приповерхностной области на расстоянии около 4 мкм от подложки

Fig. 3. а – STEM-image of the gradient (Zr,Nb)N coating; б – image obtained in the result of в and г images 
sum; в, г – images obtained in the x-ray characteristic irradiation of Nb and Zr atoms, respectively.  

The analysis is carried out from surface region of the coatings on a 4 μm distance from substrate

аа бб 

вв гг 
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На светлопольных и темнопольных изо-
бражениях, полученных ПЭМ-методом, 
также четко видна многослойная структура 
(Zr,Nb)N-покрытия (рис. 4, a, б, г и рис. 5, 
a, в, г). Видно, что в пределах одного слоя 
кристаллиты основной фазы (ZrN) образуют 
наноразмерные столбики. Их высота огра-
ничена толщиной слоев (h1 = 11,4–14,2 нм;  
h2 = 15,9–18,8 нм), их поперечные размеры 
находятся в диапазоне 5,8–17,0 нм по всей 
толщине покрытия. Размеры ZrN-кристалли-

тов варьируются от 2,4 до 6,9 нм. Также ме-
тодом ПЭМ было обнаружено наличие таких 
фаз, как Nb4N3 (рис. 4, в), Nb2O5 (рис. 5, б),  
NbN, Nb2N, ZrN0,28, NbO2, ZrO2. Но их иден-
тификация и оценка размеров кристаллитов 
затруднена из-за низкой объемной доли. Уда-
лось оценить размеры кристаллитов Nb2O5 и 
Nb4N3, они находятся в нанометровом диапа-
зоне и равны 2,9–7,5 нм, 1,2–2,0 нм соответ-
ственно.

Рис. 4. Электронно-микроскопическое изображение структуры (Zr,Nb)N-покрытия  
c приповерхностной области на расстоянии около 4 мкм от подложки: а, б – светлые поля;  

в – микроэлектронограмма (стрелками указан рефлекс [111]ZrN, в котором получено темное поле г  
и рефлекс [200]Nb4N3); г – темное поле, полученное в рефлексе [111]ZrN

Fig. 4. TEM images of (Zr,Nb)N coating structure in its surface region on a 4 μm distance from substrate:  
а, б – bright-field; в – micro-diffraction pattern (the arrows indicate the [111] ZrN reflex, and the obtained 

dark-field and the [200]Nb4N3 reflex on the г); г – dark-field, obtained in [111]ZrN reflex

аа бб 

вв гг 
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Таким образом, можно синтезировать 
многослойные градиентные (Zr,Nb)N-по-
крытия при испарении двух катодов чистых 
металлов вакуумно-дуговым методом. По-
крытия обладают нанокристаллической мно-
гофазной структурой, за счет чего приобре-
тают улучшенные свойства по сравнению с 
гомогенными покрытиями аналогичного эле-
ментного состава.

Выводы

Эксперименты по синтезу градиентных 
(Zr,Nb)N-покрытий проводились на автомати-
зированном ионно-плазменном оборудовании 
для вакуумно-дугового осаждения покрытий. 
Вакуумно-дуговое испарение катодов чистых 
металлов (Zr и Nb) велось при постоянном 
давлении (р = 0,2 Па) рабочей смеси газов  

Ar/N2 и постоянном токе дугового разряда с 
циркониевым катодом. Градиент концентра-
ции ниобия по толщине получали увеличени-
ем тока дугового разряда с ниобиевым като-
дом от подложки в диапазоне 80–150 А.

Синтезированные покрытия обладают 
высокой твердостью (до 36,2 ГПа), относи-
тельно низким модулем Юнга (222 ГПа), от-
носительно высоким индексом пластичности  
(≈ 0,2), высокой степенью упругого восста-
новления (69%), низкой среднеарифметиче-
ской шероховатостью поверхности (0,03 мкм), 
низким коэффициентом трения (0,31), низким 
параметром износа (1,3·10–6 мм3Н–1м–1). По-
крытия имеют многофазную многослойную 
нанокристаллическую структуру, где чере-
дуются слои с бóльшим и меньшим содер-
жанием ниобия. Многослойные градиентные

Рис. 5. Электронно-микроскопическое изображение структуры (Zr,Nb)N-покрытия c центральной 
области на расстоянии около 2 мкм от подложки: а – светлое поле; б – микроэлектронограмма  

(стрелками указаны рефлексы, в которых получены темные поля);  
в – темное поле, полученное в рефлексе [200]ZrN; г – темное поле получено в рефлексе [211]Nb2O5 

Fig. 5. TEM images of (Zr,Nb)N coating structure in the central region on a 2 μm distance from substrate: 
а – bright field; б – micro-diffraction pattern (the arrows indicate the reflexes where the dark-fields were 
obtained); в – dark field obtained in the [200]ZrN reflex; г – dark field obtained in the [211]Nb2O5 reflex

аа бб 

вв гг 

372021. Vol. 3, No. 1(3)  



MaTeD

(Zr,Nb)N-покрытия состоят преимуществен-
но из кристаллитов ZrN с кубической кри-
сталлической решеткой, а также из кристал-
литов Zr0,5Nb0,5N, Nb, NbN с общей долей  
до 23%. Зафиксировано незначительное коли-
чество (до 3%) следующих фаз: Nb2N, Nb4N3, 
ZrN0,28, NbO2, Nb2O5, ZrO2.
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