
292023. Vol. 5, No. 5(15)

MATERIALS. 
   TECHNOLOGIES.

           DESIGN

CERMET COATINGS PRODUCED BY VACUUM-ARC EVAPORATION  
OF A HIGH-ENTROPY ALLOY 

МЕТАЛЛОКЕРАМИЧЕСКИЕ ПОКРЫТИЯ, ПОЛУЧЕННЫЕ  
ВАКУУМНО-ДУГОВЫМ МЕТОДОМ ПРИ ИСПАРЕНИИ 

ВЫСОКОЭНТРОПИЙНОГО СПЛАВА

Yuri Fedorovich Ivanov 1, Olga Vasilievna Krysina 1а,  
Elizaveta Alekseevna Petrikova 1, Nikita Andreevich Prokopenko 1,  
Oleg Sergeevich Tolkachev 1, Alexander Nikolaevich Shmakov 1, 2

1 Institute of High Current Electronics, Siberian Branch of the Russian Academy of Sciences, Akademichesky ave. 2/3, 
634055, Tomsk, Russia
2 Budker Institute of Nuclear Physics, Siberian Branch of the Russian Academy of Sciences, pr. Akademika  
Lavrentieva 11, 630090, Novosibirsk, Russia
a krysina@opee.hcei.tsc.ru

1 Институт сильноточной электроники СО РАН, Россия, 634055, Томск, пр. Академический, 2/3 
2 Институт ядерной физики имени Г. И. Будкера СО РАН, Россия, 630090, Новосибирск, пр. Академика 
Лаврентьева, 11 
а krysina@opee.hcei.tsc.ru

Юрий Фёдорович Иванов 1, Ольга Васильевна Крысина 1а,  
Елизавета Алексеевна Петрикова 1, Никита Андреевич Прокопенко 1,  

Олег Сергеевич Толкачёв 1, Александр Николаевич Шмаков 1, 2

DOI 10.54708/26587572_2023_551529

ABSTRACT
Multilayer metal-ceramic coatings based on a high-entropy alloy of elemental composition 
TiNbZrTaHf were formed by deposition onto a solid substrate in vacuum from a multicomponent 
gas-metal plasma created by vacuum-arc evaporation of a multi-element cathode in a plasma-
assisted mode in a nitrogen-argon gas mixture. It was shown that the coatings are a nanocrystalline  
(2.5–4 nm) material. X-ray phase analysis showed that the ceramic layer was biphasic  
(TiNbZrTaHf)N + Ta4N). The nitride (TiNbZrTaHf)N has a face-centered crystal lattice with lattice 
parameter of a = 4,4465 Å (D = 22 nm; Δd/d = 7·10–3). The nitride Ta4N has a tetragonal crystal 
lattice with lattice parameters of a = 6.8272 Å, c = 4.1697 Å (D = 10 nm; Δd/d = 7·10–3). The metal 
layer has a body-centered cubic crystal lattice (a = 0.33396 nm).  The formation of transition layers 
between the substrate and the metal layer and between the metal and ceramic layers was revealed. 
The hardness of the coating was 36.7 GPa, Young’s modulus was 323 GPa, coating wear parameter  
k = 2.9·10–5 mm3/N·m, friction coefficient μ = 0.71. In the future, the use of HEAs-based coatings as 
protective coatings for tools and parts of a wide range of applications will be promising.
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Введение
Высокоэнтропийные сплавы (ВЭС), воз-

можность получения которых впервые была 
продемонстрирована в [1, 2], являются од-
ним из перспективных направлений разви-
тия современного материаловедения. Не-
сколько позже [3, 4] появились сообщения о 
возможности формирования керамических 
материалов на основе ВЭС. Установлено, 
что, как и в случае нитридных покрытий на 
основе переходных металлов, нитридные по-
крытия на основе высокоэнтропийных спла-
вов обладают однофазной наноразмерной 
структурой, преимущественно с гранецен-
трированной кубической кристаллической 
решеткой [5–8]. Существенно реже сфор-
мированные нитридные покрытия являются 
двухфазными. Так, в [9] было показано, что 
сформированные вакуумно-дуговым осаж-
дением покрытия на основе высокоэнтро-
пийного сплава (AlCrTiZrNbY)N являются 
двухфазными объектами. А именно, нано-
кристаллическими фазами с ОЦК- (средний 
размер кристаллитов 15 нм, период решетки  

0,342 нм) и ГЦК- решетками (средний раз-
мер кристаллитов 7 нм, период решетки 
0,437 нм). Керамические материалы на осно-
ве ВЭС иногда относят к отдельному семей-
ству ВЭС [10]. Однако, как отмечено в [11], 
эти материалы являются не металлическими 
сплавами, а металлоподобными соединени-
ями, в которых металлические связи между 
атомами металлов сосуществуют с ионно-
ковалентными связями между атомами ме-
талла и неметалла. Предполагается, что, 
обладая большим набором замечательных 
свойств (коррозионная стойкость [12, 13], от-
личные механические свойства при высокой 
температуре [14] и низкой температуре [15, 
16], сопротивление износу [17, 18], высокая 
прочность и пластичность [19, 20], высокая 
твердость [5, 7, 8, 21–24] и т.д.), в недалеком 
будущем область применения ВЭС и кера-
мических материалов на их основе может 
быть весьма обширной [25–31]. В большин-
стве случаев керамические материалы, в том 
числе на основе ВЭС, используются в виде 
различного рода покрытий. Среди многих 

АННОТАЦИЯ
Сформированы многослойные металлокерамические покрытия на основе высокоэнтропий-
ного сплава элементного состава TiNbZrTaHf путем осаждения на твердотельную подложку 
в вакууме из многокомпонентной газо-металлической плазмы, созданной вакуумно-дуговым 
испарением многоэлементного катода в режиме с плазменным ассистированием в среде смеси 
газов азот-аргон. Показано, что покрытия являются нанокристаллическим (2,5–4 нм) матери-
алом. Методами рентгенофазового анализа показано, что керамический слой является двух-
фазным (TiNbZrTaHf)N + Ta4N). Нитрид (TiNbZrTaHf)N имеет гранецентрированную кубиче-
скую кристаллическую решетку с параметром решетки а = 4,4465 Å (D = 22 нм; Δd/d = 7·10–3). 
Нитрид Ta4N имеет тетрагональную кристаллическую решетку с параметрами решетки  
а = 6,8272 и c = 4,1697 Å (D = 10 нм; Δd/d = 7·10–3). Металлический слой имеет объемно- 
центрированную кубическую кристаллическую решетку (а = 0,33396 нм). Выявлено форми-
рование переходных слоев между подложкой и металлическим слоем, между металлическим 
и керамическим слоями. Твердость покрытия составила 36,7 ГПа, модуль Юнга 323 ГПа, па-
раметр износа покрытия k = 2,9·10–5 мм3/Н·м, коэффициент трения μ = 0,71. Стоит отметить 
перспективность использования покрытий на основе ВЭС в качестве защитных покрытий для 
инструмента и деталей широкого круга применений.

КЛЮЧЕВЫЕ СЛОВА 
Высокоэнтропийный сплав; металлокерамическое покрытие; вакуумно-дуговое испарение; 
нанокристаллическая структура; твердость; износостойкость.
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типов покрытий большой интерес вызыва-
ют многослойные покрытия, состоящие из 
комбинации слоев с различным элементным 
составом и, следовательно, обладающие раз-
личными физическими и химическими свой-
ствами в зависимости от толщины и соста-
ва каждого слоя [32–35]. Большой интерес 
с точки зрения практического применения 
[36–40] вызывают многослойные покрытия 
с чередующимися металлическим и керами-
ческим слоями. Такие покрытия обладают 
высокой, по сравнению с металлами, жест-
костью и большой, по сравнению с однофаз-
ными керамиками, вязкостью разрушения 
[41–44]. 

Вакуумно-дуговой метод осаждения по-
крытий является перспективным для форми-
рования металлических и металлокерамиче-
ских покрытий, так как он обладает высокой 
производительностью, покрытия, получен-
ные с его помощью, обладают высокой плот-
ностью и высокой адгезионной прочностью 
к металлической и металлокерамической 
подложке [45]. 

Целью настоящей работы являет-
ся анализ структуры и свойств двухслой-
ных металлокерамических (TiNbZrTaHf + 
+ (TiNbZrTaHf)N) покрытий на основе ВЭС, 
сформированных на твердотельных подлож-
ках методами вакуумно-дугового плазменно-
ассистированного осаждения. 

1. Материал и методики исследования

В качестве материала исследования ис-
пользовали металлокерамические покры-
тия элементного состава (TiNbZrTaHf +  
+ (TiNbZrTaHf)N) на основе ВЭС, сформиро-
ванные на твердотельных подложках. Фор-
мирование металлокерамических покрытий 
ВЭС осуществляли с помощью метода ваку-
умно-дугового плазменно-ассистированного 
осаждения на установке «КВИНТА» [46]. 
С этой целью использовали спеченный ка-
тод многоэлементного состава TiNbZrTaHf, 
близкого к эквиатомному. Схема экспери-
мента по нанесению покрытия приведена  
на рис. 1.

Рис. 1. Схема эксперимента по нанесению металлокерамического покрытия с многоэлементного катода:  
1 – подложкодержатель; 2 – дуговой испаритель ДИ80 с многоэлементным катодом; 3 – вакуумная камера;  

4 – протяженный генератор газовой плазмы ПИНК-П; 5 – накаленные катоды

Fig. 1. The scheme of the experiment for deposition a metal-ceramic coating from a multi-element cathode:  
1 – substrate holder; 2 – arc evaporator DI80 with a multi-element cathode; 3 – vacuum chamber;  

4 – extended PINK-P gas plasma generator; 5 – heated cathodes
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После очистки образцов в ультразвуко-
вой ванне со спиртом, образцы крепились 
на подложкодержатель и располагались на-
против дугового испарителя на расстоянии 
16 см. Вакуумная камера с образцами от-
качивалась турбомолекулярным насосом до 
предельного давления 5·10–3 Па. Затем про-
исходил напуск аргона до давления 0,3 Па, 
включался протяженный генератор газовой 
плазмы «ПИНК-П» с выходной апертурой 
(40×400) мм и проводилась очистка поверх-
ности образцов плазмой аргона на протя-
жении 20 минут путем ионно-плазменного 
травления поверхности. При этом ток разря-
да плазмогенератора «ПИНК-П» составлял 
IПИНК = 50 А, а напряжение импульсно-пери-
одического смещения Uсм = –900 В с коэф-
фициентом заполнения импульса Q = 50%. 
Температура образцов при очистке поверх-
ности за 20 минут достигала 350 °С. После 
очистки включался электродуговой испари-
тель с композиционным многоэлементным 
катодом (ток разряда Iд = 75 А). В течение  
2 минут при неизменном (–900 В) напря-
жении смещения поверхность подложек 
бомбардировалась высокоэнергетически-
ми ионами металлов. По истечении 2-х ми-
нут напряжение смещения уменьшалось  
до Uсм = –35 В, коэффициент заполнения 
импульса увеличивался до Q = 85% и на 
подложку наносился металлический слой 
ВЭС. При нанесении керамического слоя 
ВЭС напряжение смещения увеличивалось  
до Uсм = –150 В, с тем же коэффициентом за-
полнения импульса Q = 85%. В зависимости 
от рода напускаемого газа формировался ме-
таллический (в рабочую камеру напускался 
только аргон) или керамический (соотноше-
ние азота с аргоном было равным) слой ВЭС. 
Послойно формируя металлическую или 
керамическую пленку, получали металлоке-
рамическое покрытие. В рассматриваемом  
в работе случае толщина металлическо-
го слоя составила ≈1 мкм, керамического  
≈3 мкм. После окончания напыления образ-
цы охлаждались в вакуумной камере до тем-
пературы ниже 100 °С и извлекались для ис-
следования.

Исследование элементного и фазового 
состава, состояния дефектной субструкту-
ры покрытий проводили методами скани-
рующей электронной микроскопии (прибор 
Philips SEM-515 с микроанализатором EDAX 
ECON IV) и просвечивающей электронной 
дифракционной микроскопии (прибор JEM-
2100F, JEOL). Исследование фазового со-
става и структурных параметров покрытий 
проводили методами рентгеноструктурно-
го анализа на дифрактометре XRD-6000 на 
CuKα-излучении. Анализ фазового состава 
осуществляли с использованием баз данных 
PDF 4+, а также программы полнопрофиль-
ного анализа POWDER CELL 2.4. Твердость 
пленок ВЭС определяли на приборе ПМТ-3 
(измерения проводили методом Виккерса, 
нагрузка на индентор 0,5 Н). Исследование 
физико-механических свойств покрытия осу-
ществляли на нанотвердомере TTX-NHT при 
следующих заданных условиях: acquisition 
rate 20,0 Hz, linear loading, max load  
30,0 mN, loading rate 60,00 mN/min, unloading 
rate 60,00 mN/min, pause 5,0 s, метод анали-
за Oliver & Pharr. Трибологические исследо-
вания пленок ВЭС проводили на трибоме-
тре Pin on Disc and Oscillating TRIBOtester 
(TRIBOtechnic, Франция) при следующих 
параметрах: шарик из твердого сплава ВК8 
диаметром 6 мм, радиус трека износа 2 мм, 
нагрузка на индентор 2 Н, длина трека 50 м, 
скорость вращения образца 25 мм/с. Степень 
износа материала определяли по результатам 
профилометрии сформировавшегося при ис-
пытаниях трека.

2. Результаты исследования  
и их обсуждение

Методами микрорентгеноспектрального 
анализа установлено, что металлокерами-
ческая пленка имеет следующий, усреднен-
ный по пяти участкам площадью 0,043 мм2 

каждый, элементный состав (ат.%):  
4,8Ti-16,7Nb-16,7Zr-9,8Ta-13,9Hf-38,1N, т.е. 
пропорция металл/азот составляет 62/38.  
На рис. 2 приведены характерные энергети-
ческие спектры и результаты количествен-
ного анализа элементного состава одного из 
анализируемых участков данной пленки. 
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Рис. 2. Энергетические спектры, полученные методом микрорентгеноспектрального анализа,  
для металлокерамического покрытия (TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N).  

В таблице представлены результаты элементного анализа образца покрытия

Fig. 2. Energy spectra of a section of a cermet sample (TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N)  
obtained by microrentgenospectral analysis of the elemental composition.  

The table shows the quantitative results of the elemental analysis of the sample

Методами рентгеноструктурного анализа 
показано, что металлокерамическая пленка 
ВЭС является многофазным образованием, 
основными фазами которого являются ни-
триды состава (TiNbZrTaHf)N и Ta4N, а так-
же сплав TiNbZrTaHf (рис. 3). Параметры 
кристаллической решетки и относительное 
содержание данных фаз приведено в табл. 1.

Анализируя результаты, представленные 
в табл. 1, можно отметить, что суммарное со-
отношение нитридных фаз и металлической 
фазы 2,5:1, что хорошо согласуется с толщи-
ной напыленных нитридного и металличе-
ского слоев. Нитрид (TiNbZrTaHf)N имеет 
гранецентрированную кубическую кристал-
лическую решетку с параметром решетки  
а = 4,4465 Å (D = 22 нм; ∆d/d = 7·10–3). Пред-
варительные исследования показали, что 
отдельно напыленная керамическая плен-
ка ВЭС имеет гранецентрированную ку-
бическую кристаллическую решетку с 
параметром решетки а = 4,5084 Å. Размер об-
ластей когерентного рассеивания D = 75 нм; 
величина микроискажений кристалличе-
ской решетки ∆d/d = 3,6·10–3. Сравнивая 
эти результаты, можно отметить, что кера-
мическая пленка, сформированная в метал-
локерамической системе, имеет меньшую  
(на 0,0619 Å) величину параметра кристал-
лической решетки и меньшие (в 3,4 раза) 
размеры областей когерентного рассеивания 
при несколько (в 1,9 раза) больших значения 
величины микроискажений кристалличе-
ской решетки по отношению к однослойной 
керамической пленке. Нитрид Ta4N имеет 
тетрагональную кристаллическую решетку  
с параметрами а = 6,8272 Å и с = 4,1697 Å.

Рис. 3. Фрагмент рентгенограммы 
металлокерамической пленки ВЭС,  

сформированной при испарении многоэлементного 
катода состава TiNbZrTaHf

Fig. 3. Fragment of an X-ray of a metal-ceramic high 
entropy alloy film formed during evaporation of a multi-

element cathode of the TiNbZrTaHf composition
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Таблица 1. Результаты рентгенофазового анализа металлокерамической пленки ВЭС, сформированной  
при испарении многоэлементного катода состава TiNbZrTaHf

Table 1. Results of X-ray phase analysis of a metal-ceramic film of a high-entropy alloy formed by evaporation  
of a multi-element cathode of the TiNbZrTaHf composition

Обнаруженные фазы / 
Observed phases

Содержание фаз, вес. % / 
Phase content, wt.%

Параметры 
решетки, Å /  

Lattice parameter, Å

Размер ОКР,  нм /  
Size of CSR, nm Δd/d ·10–3

(TiNbZrTaHf)N 45 a = 4,4465 22 7

Ta4N 26 а = 6,8272
с = 4,1697 10 7

TiNbZrTaHf 29 a = 3,3396 8 5

Металлическая фаза TiNbZrTaHf имеет 
объемоцентрированную кубическую кри-
сталлическую решетку с параметром ре-
шетки а = 3,3396 Å (D = 8 нм; ∆d/d = 5·10–3). 
Предварительные исследования показали, 
что распыляемый катод состава TiNbZrTaHf 
имеет объемоцентрированную кубическую 
кристаллическую решетку с параметром ре-
шетки a = 3,4278 Å. Размер областей коге-
рентного рассеивания D = 85 нм; величина 
микроискажений кристаллической решет-
ки ∆d/d = 5·10–3. Сравнивая эти результаты, 
можно отметить, что металлическая про-
слойка металлокерамического покрытия 
имеет меньшую величину параметра кри-
сталлической решетки и меньшие размеры 
областей когерентного рассеивания при оди-
наковых значениях величины микроискаже-
ний кристаллической решетки по отноше-
нию к сплаву катода. Полученные методами 
рентгеноструктурного анализа результаты, 
очевидно, свидетельствуют о формировании 
упругих напряжений в металлокерамическом 
покрытии, что обусловлено различием ти-
пов кристаллических решеток керамической 
и металлической пленок и их параметров.  
В качестве механизма частичной релаксации 
возникающих напряжений выступает, как бу-

дет показано ниже, промежуточный подслой, 
формирующийся на границе контакта метал-
лического и керамического слоев. 

Представленные на рис. 4, а электрон-
но-микроскопические изображения показы-
вают, что металлокерамическая пленка со-
става TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N является 
многослойным образованием и представлена 
двумя основными слоями (слои № 2 и № 4)  
и двумя переходными слоями существенно 
меньшей толщины (слой № 1 и слой № 3). 
Слои № 2 и № 4 имеют столбчатое строение 
(рис. 4, б). Анализ микроэлектронограмм, 
полученных с данных слоев (области слоев, 
с которых получены микроэлектронограм-
мы, указаны на рис. 4, б окружностями), 
свидетельствует о том, что слой № 2 имеет 
ОЦК кристаллическую решетку (рис. 4, в) 
и является, очевидно, металлическим сло-
ем; слой № 4 имеет ГЦК кристаллическую 
решетку (рис. 4, г) и является керамическим 
слоем. Методами темнопольного анализа 
установлено, что слои № 2 и № 4 имеют на-
нокристаллическую структуру с размером 
кристаллитов, изменяющимся в пределах  
2,5–4 нм независимо от того, является ли 
слой металлическим или керамическим  
(рис. 4, д, е).
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Рис. 4. Электронно-микроскопическое изображение структуры металлокерамической  
пленки состава TiNbZrTaHf+(TiNbZrTaHf)N:  

а, б – светлые поля; в, г – микроэлектронограммы к (б); д, е – темные поля, полученные в рефлексах [112] (д) и 
[022] (е). Рефлекс, в котором было получено темное поле, указан на (в) и (г) стрелкой. Окружностями на (б) по-

казаны области фольги, с которых были получены микроэлектронограммы: 1 – (в), 2 – (г).  
Подложка – сталь AISI-304

Fig. 4. Electron microscopic image of the structure of a metal-ceramic film  
of the composition TiNbZrTaHf+(NbMoCrTiAl)N:  

а, б – light fields; в, г – microelectronograms for (б); д, е – dark fields obtained in reflexes [112] (д) and [022] (е).  
A reflex in which a dark field was obtained, indicated on (в) and (г) by an arrow. The circles on (б) show the foil regions 

from which microelectronograms were obtained: 1 – (в), 2 – (г). The substrate is AISI-304 steel

в

а б

г

д е
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Слой № 1, отделяющий металлическое 
покрытие от подложки, имеет толщину  
100–110 нм (рис. 5, а) и состоит из трех под-
слоев (рис. 5, б): подслой 1.1, примыкающий 
к подложке, имеет аморфное строение, да-
лее следует подслой 1.2, сформированный 
кристаллитами округлой формы размерами 
2,5–5 нм (рис. 5, г). Слой 1.3, примыкающий 

к металлической пленке ВЭС, имеет столбча-
тое строение (рис. 5, г).

Подслой № 3, разделяющий металличе-
ский и керамический слои, имеет толщину 
30–45 нм рис. 6, а) и сформирован преиму-
щественно кристаллитами округлой формы 
размерами 2,5–3 нм (рис. 6, г). 

Рис. 5. Электронно-микроскопическое изображение структуры металлокерамической пленки состава 
TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N в области формирования первого переходного слоя:  

а, б – светлые поля, в – микроэлектронограмма, г – темное поле, полученное в рефлексе [110]  
(указан на (в) стрелкой). Подложка – сталь AISI-304

Fig. 5. Electron microscopic image of the structure of a metal-ceramic film of the composition  
TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N in the region of the formation of the first transition layer:  

а, б – light fields, в – microelectronogram, г – dark field obtained in the reflex [110]  
(indicated on (в) by an arrow). The substrate is AISI-304 steel

в г

а б
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Рис. 6. Электронно-микроскопическое изображение структуры металлокерамической пленки состава 
TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N в области формирования второго переходного слоя:  

а, б – светлые поля, в – микроэлектронограмма, г – темное поле, полученное в рефлексе [220]  
(рефлекс указан на (в) стрелкой). На (а) переходный слой указан пунктирными линиями

Fig. 6. Electron microscopic image of the structure of a metal-ceramic film of the composition  
TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N in the region of the formation of the second transition layer:  

а, б – light fields, в – microelectronogram, г – dark field obtained in the reflex [220]  
(the reflex is indicated on (в) by an arrow). On (а), the transition layer is indicated by dotted lines

в г

а б

Можно предположить, что одной из ос-
новных причин формирования переходного 
слоя № 3, расположенного вдоль границы 
контакта металлического и керамическо-
го слоев ВЭС, являются, как было показано 
выше, упругие напряжения, формирующие-
ся вследствие различия типов и параметров 
кристаллических решеток. Причиной фор-
мирования переходного слоя № 1, располо-

женного на границе контакта подложки и ме-
таллического слоя ВЭС, являются процессы 
распыления атомов подложки, их перемеши-
вание и осаждение на начальной стадии фор-
мирования покрытия с частицами, летящими 
на подложку. Кроме того, данный слой, по 
всей видимости, является напряженным, что 
обусловлено сложным элементным составом 
данного слоя. В работах [3, 47] было отмече-
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но, что чем больше составляющих покрытие 
химических элементов с сильно отличными 
атомными радиусами (∆ = Rmax – Rmin), тем 
больше внутрикристаллитная деформация и 
выше вероятность формирования аморфопо-
добного состояния сплава. Можно ожидать, 
что активация поверхности подложки перед 
напылением металлического слоя сопрово-
ждается распылением подложки и форми-
рованием переходного слоя, элементный со-
став которого содержит атомы ВЭС и атомы 
стали. Минимальный радиус атомов стали  
R(Ni) = 0,124 нм, R(Cr) = 0,125 нм; мак-
симальный радиус атомов ВЭС R(Zr) =  
= 0,160 нм, следовательно ∆ = Rmax – Rmin =  
= 0,036 нм. В работе [48] в результате иссле-
дования пленок ВЭС состава TiAlCuZrNb  
(∆ = R(Zr) – R(Cu) = 0,032 нм) было выявлено 
формирование аморфно-кристаллического 
состояния.

Физико-механические характеристики 
покрытия исследовали, используя нанот-
вердомер NHT-TTX. На рис. 7 приведена 
характерная диаграмм Fn – Pd «нагружения- 
разгрузки», полученная во время испытания 
на твердость металлокерамического покры-
тия состава TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N. 

Результаты расчета параметров диаграммы 
Fn – Pd приведены в табл. 2. 

Рис. 7. Диаграмма «нагружения-разгрузки», полу-
ченная во время испытания на твердость метал-

локерамического покрытия состава TiNbZrTaHf + 
(TiNbZrTaHf)N

Fig. 7. The “loading-unloading” diagram obtained during 
the hardness test of the metal-ceramic coating of the 

composition TiNbZrTaHf + (TiNbZrTaHf)N

Используя результаты, полученные  
при наноиндентировании (табл. 2), выявлен 
ряд физико-механических характеристик по-
крытия, приведены усредненные значения 
(табл. 3).

Таблица 2. Характеристики испытания покрытия, выявленные методами наноиндентирования 

Table 2. Characteristics of the coating test obtained by nanoindentation

Fmax, mN hmax, 
nm S, mN/nm hc, nm hr, nm hp, nm m, nm ε Ap, nm2 ν

30,12 223,51 0,328 153,94 131,7 90,41 1,41 0,76 759362,6 0,25

Примечание: Fmax – максимальная нагрузка на индентор; hmax – измеряемое смещение наконечника индентора; S – кон-
тактная жесткости на начальном этапе ветви разгружения, hc – реальная глубина вдавливания наконечника инден-
тора в образец (hc = hmax− ε(hmax − hr)), hr – глубина отпечатка после разгружения, hp – упругий прогиб поверхности  
(hp = hmax − hr – m), ε – поправочный коэффициент, зависящий от геометрии индентора, Ap – площадь проекции обра-
зовавшегося отпечатка, ν – коэффициент Пуассона

Note: Fmax is the maximum load on the indenter; hmax is the measured displacement of the indenter tip; S is the contact 
stiffness at the initial stage of the unloading branch, hc is the actual depth of indentation of the indenter tip into the sample  
(hc = hmax− ε(hmax − hr)), hr is the depth of the imprint after unloading, hp is the elastic deflection of the surface (hp = hmax – hr – m), 
ε is the correction factor depending on the geometry of the indenter, Ap is the projection area of the resulting print, ν is the 
Poisson’s ratio
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Таблица 3. Физико-механические характеристики покрытия 

Table 3. Physical and mechanical characteristics of the coating

Er, GPa H, GPa H/Er
(H3/(Er)2,

GPa δℎ, % η, % εel,% εinel, % εplast, % hr/hmax

322,7 36,7 0,114 0,476 58,9 41,1 31,1 9,95 58,9 0,59

Примечание: Er – приведенный модуль упругости; H – параметр твердости; H/Er – показатель сопротивления изно-
су; (H3/(Er)2 – параметр сопротивления пластической деформации; δℎ, – параметр пластичности (δℎ = ℎr/ℎmax×100% 
[49]); η – параметр, характеризующий степень упругого восстановления отпечатка (η = (ℎmax − ℎr)/ℎmax×100% 
[50]); εel – доля возврата упругой деформации (εel = (ℎmax− ℎc)/ℎmax×100%); εinel – доля возврата неупругой деформации  
(εinel = (ℎc − ℎr)/ℎmax×100%); εplast – доля накопления пластической деформации (εplast = δℎ) [49]; hr/hmax < 0,75 – деформация 
по контуру отпечатка упругая [51]

Note: Er is the reduced modulus of elasticity; H is the hardness parameter; H/Er is the wear resistance indicator; (H3/(Er)2 is the 
plastic deformation resistance parameter; δℎ, is the plasticity parameter (δℎ= ℎr/ℎmax×100% [49]); η – parameter, characterizing 
the degree of elastic recovery of the print (η = (ℎmax – ℎr)/ℎmax×100% [50]); εel – the proportion of elastic deformation return  
(εel = (ℎmax – ℎc)/ℎmax×100%); εinel – the percentage of return of inelastic deformation (εinel = (ℎc – ℎr)/ℎmax×100%); εplast – the 
proportion of accumulation of plastic deformation (εplast = δℎ) [49]; hr/hmax < 0.75 – elastic deformation along the contour of the 
print [51]

Твердость металлокерамической пленки 
состава (TiNbZrTaHf)N + TiNbZrTaHf), сфор-
мированной на твердом сплаве ВК8, состав-
ляет 27,0 ГПа. 

Параметр износа (величина, обратно про-
порциональная износостойкости) металлоке-
рамической пленки состава (TiNbZrTaHf)N + 
+TiNbZrTaHf) k = 2,9·10–5 мм3/Н·м; коэффи-
циент трения металлокерамической пленки 
μ = 0,71. В предварительно выполненных 
исследованиях нами было установлено, что 
параметр износа керамической пленки со-
става (TiNbZrTaHf)N, сформированной ваку-
умно-дуговым плазменно-ассистированным 
методом, k = 3,3·10–5 мм3/Н·м; коэффициент 
трения керамической пленки μ = 0,89. Кера-
мические покрытия состава TiNbZrTaHfN, 
сформированные на стальных подложках 
C45 и M2 методом магнетронного распы-
ления постоянного тока с использованием 
установки ATC ORION компании AJA, ос-
нащенной 5 катодами из Ti, Zr, Nb, Hf и Ta 
(чистота 99,95%; диаметр 0,0508 м) в кон-
фокальной геометрии в атмосфере (Ar+N2), 
показали следующие характеристики:  
HV = 30,9 ГПа, k = 0,29·10–6 мм3/Н·м, μ = 0,17 
[52].

Выводы

Разработан вакуумно-дуговой плазмен-
но-ассистированный метод формирова-
ния металлокерамических (TiNbZrTaHf +  
+ TiNbZrTaHfN) покрытий на основе высо- 
коэнтропийного сплава из многокомпонент-
ной газо-металлической плазмы, генери-
руемой испарением многоэлементного ка-
тода. Методами рентгенофазового анализа 
показано, что керамический слой является 
двухфазным (TiNbZrTaHfN + Ta4N). Ни-
трид (TiNbZrTaHf)N имеет гранецентриро-
ванную кубическую кристаллическую ре-
шетку с параметром решетки а = 4,4465 Å  
(D = 22 нм; Δd/d = 7·10–3). Нитрид Ta4N имеет 
тетрагональную кристаллическую решетку  
с параметрами решетки а = 6,8272  
и c = 4,1697 Å (D = 10 нм; Δd/d = 7·10–3).  
Металлический слой имеет объемоцентри-
рованную кубическую кристаллическую ре-
шетку с параметром решетки а = 3,3396 Å 
(D = 8 нм; ∆d/d = 5·10–3). Металлокерами-
ческое покрытие имеет нанокристалличе-
скую структуру с размером кристаллитов 
2,5–4 нм независимо от того, является ли 
слой металлическим или керамическим. 
Выявлено формирование переходных сло-
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ев между подложкой и металлическим сло-
ем, между металлическим и керамическим 
слоями. Твердость металлокерамическо-
го покрытия HV = 36,7 ГПа, модуль Юнга 
(при значении коэффициента Пуассона 0,25) 
323 ГПа. Параметр износа металлокера-
мической пленки состава (TiNbZrTaHf)N+ 
+ TiNbZrTaHf) k = 2,9·10–5 мм3/Н·м; коэффи-
циент трения металлокерамической пленки 
μ = 0,71. 

Достоинством метода вакуумно-дугово-
го плазменно-ассистированного осаждения 
является экологическая чистота процесса, 
возможность полной автоматизации про-
цесса очистки поверхности подложки перед 
нанесением покрытий, ионно-плазменного 
напыления и формирования ВЭС-пленки 
требуемого элементного состава, а также 
допустимость поэтапного формирования 
металлических, металлокерамических и ке-
рамических пленок и покрытий со строго 
контролируемыми толщиной и элементным 
составом. Стоит отметить перспективность 
использования покрытий на основе ВЭС в ка-
честве защитных покрытий для инструмента 
и деталей широкого круга применений.
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