
ЖУРНАЛ НАНО- ТА ЕЛЕКТРОННОЇ ФІЗИКИ JOURNAL OF NANO- AND ELECTRONIC PHYSICS  

Том 8 № 1, 01043(5cc) (2016) Vol. 8 No 1, 01043(5pp) (2016) 
 

 

2077-6772/2016/8(1)01043(5) 01043-1  2016 Сумський державний університет 

Влияние на механические характеристики толщины слоев 

 в многослойных покрытиях MoN/CrN, осаждаемых под действием  

отрицательного потенциала смещения 
 

В.М. Береснев1, О.В. Соболь2, А.В. Столбовой3, С.В. Литовченко1, Д.А. Колесников4,  

У.С. Немченко1, А.А. Мейлехов2, А.А. Постельник2 
 

1 Харьковский национальный университет имени В.Н. Каразина, Харьков, Украина 
2 Национальный технический университет «Харьковский Политехнический Институт», Харьков, Украина 

3 Национальный научный центр «Харьковский физико-технический институт», Харьков, Украина 
4 Белгородский национальный исследовательский университет, Белгород, Россия 

 
(Получено 16.02.2016; опубликовано online 15.03.2016) 

 
С использованием метода структурной инженерии в работе проведено комплексное исследование 

влияния толщины слоев многослойной композиции MoN/CrN при действии постоянного 

отрицательного Ub на фазово-структурное состояние и механические характеристик покрытий. Выяв-

лено, что в составляющих (Cr-N и Mo-N) слоях формируются фазы с изоструктурной кубической (типа 

NaCl) кристаллической решеткой с осью текстуры [311] при малом Ub  – 20 В и [111] при большом 

Ub  – 150 В. Установлено, что перемешивание в межграничной области слоев при больших Ub  –

 150 В приводит к резкому снижению механических свойств при толщине слоев h ≤ 40 нм. Наивысшая 

твердость 39,8 ГПа и абразивная прочность для LC5  145 Н, была достигнута для h  12 нм при пода-

че малого Ub  – 20 В. 
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1. ВВЕДЕНИЕ 
 

Вакуумно-дуговые износостойкие покрытия на 

основе нитридов IV-VI групп элементов таблицы 

Менделеева широко применяются для улучшения 

эксплуатационных характеристик инструментов и 

деталей машин, изготовленных из высоколегиро-

ванных сталей и других материалов [1, 2]. 

Эти покрытия обладают высокой твердостью и 

хорошей адгезией к подложке [1-3]. Однако такие 

высокие характеристики достигаются в этих покры-

тиях при их переходе в наноструктурное состояние, 

которое, как известно [4-9], является нестабильным к 

температурным и другим внешним воздействиям. 

Повысить стабильность таких состояний возможно 

путем получения многослойных композиционных 

материалов [10-13], в которых чередование слоев из 

разных составляющих служит хорошим диффузион-

ным барьером и обеспечивает повышение стабильно-

сти свойств при внешних воздействиях. При этом в 

многослойных нанокомпозитах сверхтвердое состоя-

ние предполагает подавление процессов роста заро-

дышевых трещин, генерирования и распространения 

обеспечивающих пластический сброс деформации 

дислокаций при уменьшении размеров нанокри-

сталлитов до 10 нм, и отсутствие характерной для 

наноструктурных материалов аномальной зависимо-

сти Холла-Петча [5]. 

В качестве одной из наиболее перспективных 

многослойных систем в последнее время рассматри-

вается MoN/CrN [14-18], где используемое сочетание 

нитридов позволяет достичь высокой твердости и 

износостойкости в сочетании с хорошей стойкостью к 

окислению и другим воздействиям в агрессивной 

среде. 

Целью данной работы было провести исследова-

ния влияния такого параметра как толщина слоев 

на фазовый состав, структуру и механические свой-

ства (твердость) покрытий, осаждаемых при разном 

отрицательном потенциале смещения, подаваемом 

на подложку (Ub), что обеспечивает различие в энер-

гии осаждаемых частиц. 

 

2. МЕТОДИКА ПОЛУЧЕНИЯ ОБРАЗЦОВ И ИХ  

ИССЛЕДОВАНИЯ 
 

Покрытия были получены вакуумно-дуговым ме-

тодом на модернизированной установке «Булат-6»  

[1, 10]. Давление рабочей (азотной) атмосферы при 

осаждении составляло PN  3  10 – 3 Торр, скорость 

осаждения при этом была около 3 нм/с. Осаждение 

осуществлялось из двух источноков (Mo и Cr) при 

заданном времени выдержки или непрерывном 

вращении закрепленных на подложках образцов со 

скоростью 8 об/мин. Общая толщина покрытий со-

ставляла около 10 мкм при часовом времени осажде-

ния. В процессе осаждения на подложки подавался 

постоянный отрицательный потенциал величиной 

Ub  – 20 В и – 150 В. 

Фазово-структурный анализ проводился методом 

рентгеновской дифрактометрии в излучении Cu-k. 

Разделение профилей на составляющие осуществля-

лось с использованием пакета программ «New 

Profile». Элементный состав исследовался энергодис-

персионным методом на растровом электронном 

микроскопе FEI Nova NanoSEM 450. Твердость из-

мерялась методом микроиндентирования с алмазной 

пирамидкой Виккерса в качестве индентора при 

нагрузках 50 и 100 г. Исследование производилось 

на приборе для испытания на микротвердость ДМ-8. 

http://jnep.sumdu.edu.ua/index.php?lang=uk
http://jnep.sumdu.edu.ua/index.php?lang=en
http://sumdu.edu.ua/
http://dx.doi.org/10.21272/jnep.8(1).01043
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Определение адгезионной и когезионной прочности, 

стойкости к царапанию и выяснение механизма раз-

рушения покрытий выполнялось с применением 

скретч-тестера Revetest (CSM Instruments). На по-

верхность покрытия алмазным сферическим инден-

тором типа «Роквелл C» с радиусом закругления 

200 мкм наносились царапины при непрерывно 

нарастающей нагрузке. Одновременно регистриро-

вались мощность сигнала акустической эмиссии 

(АЭ), коэффициент трения и глубина проникновения 

индентора, а также величина нормальной нагрузки. 

Для получения достоверных результатов на поверх-

ность каждого образца с покрытием наносилось по 

три царапины. Испытания производились при таких 

условиях: нагрузка на индентор нарастала от 0,9 до 

70 Н, скорость перемещения индентора составляла 

1 мм/мин, длина царапины – 10 мм, скорость прило-

жения нагрузки – 6,91 Н/мин, частота дискретности 

сигнала – 60 Гц, мощность сигнала акустической 

эмиссии – 9 дБ. В результате испытаний были опре-

делены минимальные (критические) нагрузки: LC1 

соответствует началу проникновения индентора в 

покрытие, LC2 – появлению скоплений трещин, LC5 – 

сколу покрытия или его пластическому истиранию 

до подложки. 

 

3. РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 
 

Как показал анализ, проведенный энергодисперси-

онным методом, элементный состав по металлическим 

компонентам для всех серий, полученных, как при 

низком Ub  – 20 В, так и при большом Ub  –150 В, 

близок к эквиатомному (атомное отношение Mo/Cr из-

меняется при этом от 0.90 до 0.93), что в привязке к 

толщине слоев, определяемой каждой из компонент 

(Mo и Cr) свидетельствует о близкой к равнотолщинно-

сти получаемых слоев. Содержание атомов азота опре-

деляемое интегрально для композиционного много-

слойного покрытия изменяется от 31,14 ат. % до 

30,80 ат. % относительно металлических компонент 

при увеличении Ub от – 20 до – 150 В. 

При этом, как показывают рентгендифракцион-

ные спектры величина Ub в значительной мере вли-

яет на формируемое структурное состояние. Как 

видно из сравнения рис. 1а и б при низком Ub  –

 20 В при одинаковом типе кристаллических реше-

ток формируемых в слоях фаз (кристаллические ре-

шетки структурного типа В1 (ГЦК типа NaCl), что 

характерно для CrN и -Mo2N) наблюдается пре-

имущественная ориентация роста кристаллитов с 

осью [311] перпендикулярной плоскости роста, что 

проявляется в относительном усилении интенсивно-

сти соответствующего рефлекса. При этом в слоях 

CrN такой тип текстуры более выраженный.  

Следует отметить, что анализ элементного соста-

ва однослойных покрытий показал, что как в слоях 

Cr-N, так и Mo-N содержание азотной составляющей 

ниже стехиометрического по составу. При этом в си-

стеме Mo-N при давлении PN  310 – 3 Торр относи-

тельное содержание азота несмотря на образование 

-Mo2N фазы несколько выше, чем в системе Cr-N, 

составляя Mo – 64,83 ат. %, N – 35,17 ат. % и Cr – 

67,87 ат. %, N – 32,13 ат. %, соответственно. Образу-

емая при этом в слое Mo-N фаза -Mo2N хотя и опи-

сывается, как для стехиометрического соотношения 

Me/N  2/1, но на практике имеет большую область 

гомогенности [17], вплоть до заполнения всех окта-

эдрических междоузлий в решетке атомами азота т.е 

для стехиометрии мононитрида. Также большую 

область гомогенности имеет изоструктурная (кубиче-

ская решетка структурного типа NaCl) фаза CrN. 

Причиной стабилизации изоструктурных фаз в слоях 

Cr-N и Mo-N является устойчивость этого типа ре-

шетки к радиационным воздействиям и большая 

область гомогенности, что делает структурные состо-

яния с таким типом решетки наиболее часто форми-

руемыми в вакуумно-дуговых покрытиях систем «пе-

реходной металл-азот» [1, 5, 6]. 
 

30 40 50 60 70 80
0

200

400

600

800

1000

1200

1400

(3
1

1
)

-M
o

2
N

(3
1

1
)C

rN

(2
0

0
)C

rN
/

-M
o

2
N

(1
1

1
)C

rN
/

-M
o

2
N

 

 

 
I,

 a
rb

. 
u
n
.

2, degr.

4

3

2

(3
1

1
)

-M
o

2
N

(3
1

1
)C

rN

1

 

а 
 

30 40 50 60 70 80 90

0

400

800

1200

1600

2000

(2
2

2
)C

rN
/

-M
o

2
N

(3
1

1
)

-M
o

2
N

(3
1

1
)C

rN

(2
0

0
)C

rN
/

-M
o

2
N

 

 

 

(1
1

1
)C

rN
/

-M
o

2
N

4

3

I,
 a

rb
. 

u
n
.

2, degr.

1

2

 
б 

 

Рис. 1 – Участки дифракционных спектров покрытий, 

полученных при Ub  – 20 В (а) и – 150 В (б) при разной 

толщине слоев h: 1 – 300 нм, 2 – 70 нм, 3 – 20 нм, 4 – 12 нм 
 

При большем Ub  – 150 В формируется другой 

тип текстуры [111] степень совершенства которой 

повышается с ростом толщины слоя. При этом из 

рис. 1 видно, что в отличие от малого потенциала 

смещения, когда на больших углах дифракции про-

исходит явное разделение рефлексов от соответству-

ющих фаз двух слоев, то при Ub  – 150 В такого раз-

деления не наблюдается, что свидетельствует о обра-

зовании твердого раствора. В этом случае, как пока-

зывают растровые электронно-микроскопические 

снимки межслойные границы не выявляются. 

На субструктурном уровне размеры кристаллитов 

близки к толщине слоя, а микродеформация кристал-

литов несколько выше в покрытиях полученных при 

низком Ub, что, по видимому, определяется меньшей 

подвижностью, осаждаемых при этих условиях ато-
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мов. Последнее  приводит к понижению вероятности 

диффузионного залечивания дефектов роста. 

Результаты исследования твердости таких по-

крытий показали (рис. 2), что при низком потенциа-

ле смещения, подаваемом на подложку Ub  – 20 В 

при уменьшении толщины слоев наблюдается по-

вышение твердости многослойного композита. 

Это можно связать с характерными эффектами 

уменьшения размера зерен (уравнение Холла-

Петча) [5]. 
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Рис. 2 – Изменение микротвердости (H) в зависимости от 

толщины слоя (h) при формировании в условии подачи 

отрицательного потенциала смещения на подложку 

величиной – 20 В (1) и – 150 В (2)  
 
 

При большем Ub  – 150 В такая тенденция со-

храняется до толщин слоев около 40 нм, меньше ко-

торой наблюдается падение твердости. 

В сопоставлении со структурными данными мож-

но предположить, что причиной такого падения яв-

ляется потеря в этом случае барьерных свойств меж-

фазной границей из-за образования перемешивания 

высокоэнергетических частиц на границе твердого 

раствора (Mo, Cr)N. 

Полученные в условиях низкого радиационного 

воздействия (Ub  – 20 В) с наивысшей твердостью 

показывают и высокие адгезионные свойства. 

Так по данным скретч-испытаний критическая 

нагрузка разрушения составляет 145 Н. 

Cамо разрушение носит достаточно однородный 

характер, что проявляется в отсутствии выраженных 

сколов на всех стадиях износа, определяемых крити-

ческими точками LC (рис. 3). 

Коэффициент трения при этом составляет около 

0,15 и практически не изменяется на первых трех 

участках (до LC3) износа. 

 

4. ВЫВОДЫ 
 

Таким образом, в условиях использования отри-

цательного потенциала смещения, подаваемого на 

подложку в процессе осаждения, толщина слоев мно-

гослойного композиционного покрытия имеет крити-

ческое значение, определяемое перемешиванием в 

межграничной области. Для системы MoN/CrN при  
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Рис. 3 – Дорожки износа для соответствующих стадий LC1(а), LC2 (б), LC3 (в), LC4 (г) и LC5 (д) при скретч-тестировании  покры-

тия, полученного при Ub  – 20 В и h  12 нм 
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Ub  – 150 В уже при толщине слоев менее 40 нм пе-

ремешивание с образованием твердого раствора при-

водит к резкому снижению твердости многослойной 

композиции. Для достижения наивысших механиче-

ских свойств при толщине слоев h  12 нм подавае-

мый для повышения адгезии отрицательный потен-

циал должен быть не большим, что достигалось в 

работе подачей Ub  – 20 В. 
 

 

Influence on Mechanical Characteristics of Thickness of Layers  
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A complex study of the influence of thickness of layers of multilayer composition MoN/CrN on phase 

and structure state and mechanical properties of the coatings during applying constant negative Ub has 

been held using structure engineering method. It was found that mixing in interboundary areas of the lay-

ers at high Ub  – 150 V leads to sharp decrease of mechanical properties at thickness of layers h ≤ 40 nm. 

The highest hardness of 39.8 GPa and abrasive strength for LC5  145 N was reached at h  12 nm at ap-

plying small Ub  – 20 V. 
 

Keywords: Multilayer coating MoN/CrN, Layer thickness, Bias potential, Structure, Crystallites  

nanosize, Mixing, Hardness, Abrasive strength. 
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З використанням методу структурної інженерії в роботі проведено комплексне дослідження впли-

ву товщини шарів багатошарової композиції MoN/CrN при впливі постійного негативного Ub на фазо-

во-структурний стан і механічні властивості покриттів. Виявлено, що в складових (Cr-N та Mn-N) ша-

рах формуються фази з ізоструктурною кубічною (типу NaCl) кристалічною решіткою з віссю текстури 

[311] при малому Ub  – 20 В і [111] при великому Ub  – 150 В. Встановлено, що перемішування в мі-

жкордонних областях шарів при великих Ub  – 150 В призводить до різкого зниження механічних 

властивостей при товщині шарів h ≤ 40 нм. Найвища твердість 39,8 ГПа і абразивна міцність для 

LC5  145 Н, була досягнута для h  12 нм при подачі малого Ub  – 20 В. 
 

Ключові слова: Багатошарове покриття MoN/CrN, Товщина шарів, Потенціал зсуву, Структура, На-

норозміри кристалітів, Перемішування, Твердість, Абразивна міцність. 
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