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А Н Н О ТА Ц И Я

Введение. Сегодняшнее состояние в области применения твердых покрытий нуждается в формирова-
нии наноструктурированных композиций с использованием различных химических элементов. Современ-
ные твердые покрытия способны сочетать в себе разные свойства, такие как высокая твердость, износо-
стойкость, коррозионная стойкость. В настоящее время перспективными являются покрытия, полученные 
послойным нанесением нитридов циркония и хрома. При осаждении комбинаций химических элементов 
на различные подложки требуются исследования, направленные на изучение их микроструктуры, и глав-
ным образом остаточных напряжений, сформированных при нанесении многослойных покрытий. Целью 
работы является исследование структурно-фазового состояния и остаточных напряжений покрытий си-
стемы ZrN/CrN, полученных плазменно-ассистированным вакуумно-дуговым методом из газовой фазы. 
Методика исследования. В работе исследованы образцы с покрытиями из нитридов циркония и хрома, 
нанесенными на подложки из твердого сплава ВК8. В работе используются такие методы исследований, 
как просвечивающая электронная микроскопия для изучения микроструктурных характеристик много-
слойных покрытий и рентгеноструктурный анализ для количественного определения остаточных напря-
жений I рода. Результаты и их обсуждение. На основании полученных экспериментальных результатов 
установлено, что изменение режимов нанесения многослойных покрытий ZrN/CrN в части скоростей 
вращения стола и подложкодержателя приводит к изменению микроструктуры, морфологии и внутрен-
них напряжений поверхностных слоев многослойных покрытий. Показано, что при изменении условий 
нанесения слоев многослойного покрытия открываются возможности формирования покрытий ZrN/CrN 
на подложке из сплава ВК8 с наномасштабной толщиной слоев покрытия. Рентгеноструктурный анализ 
указывает в основном на несущественные напряжения, а при высокой скорости вращения стола и под-
ложкодержателя – на высокие сжимающие напряжения во многослойном покрытии. В ходе исследований 
просвечивающей электронной микроскопии установлено, что покрытия CrN и ZrN имеют общую текстуру 
роста многослойного покрытия при низких скоростях вращения, а при высоких скоростях наблюдается 
текстурная разориентировка фаз слоев покрытия. На основе полученных результатов можно рекомендо-
вать покрытия системы ZrN/CrN в качестве твердых покрытий.
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Введение

Покрытия из нитридов, такие как ZrN и CrN, 
имеют широкую область применения в каче-
стве защитных покрытий из-за их отличных 
механических, коррозионных характеристик, 
трибологических свойств [1, 2]. Покрытие CrN 
благодаря хорошей стойкости к окислению [3], 
превосходной коррозионной стойкости, износо-
стойкости [4] привлекает все большее внимание 
исследователей. Покрытия нитрида хрома полу-
чают, например, методом осаждения из паровой 
фазы или методом электродугового ионного на-
несения [2]. В свою очередь, покрытия из нитри-
да циркония используются в авиастроении, об-
ладают необходимой эрозионной и термической 
стойкостью, а также при изготовлении режущих 
инструментов [5]. Покрытия ZrN исследуются в 
целях применения их в защитных покрытиях в 
емкостях для хранения радиоактивных отходов, 
получения методом катодно-дугового напыле-
ния [6].

Кроме того, в научной литературе существу-
ет ряд комбинаций чередования материалов по-
крытий металлических, аморфных или керамик. 
Подобный подход приводит к значительному 
росту эксплуатационных свойств покрытия в 
целом. Так, в работе [7] проводились исследо-
вания влияния добавления компонента CrN при 
нанесении различных комбинаций многослой-
ных покрытий AlTiN/CrN/ZrN. Исследователи 
пришли к выводу, что добавление CrN с вариа-
цией толщины слоя приводит к снижению оста-
точных напряжений и повышению износостой-
кости покрытия. Осаждением из паровой фазы 
нанометровые слои CrN/ZrN и CrN/CrAlN на-
носились на подложку из нержавеющей стали 
для топливных элементов с протонообменной 
мембраной [8]. Отмечается превосходная кор-
розионная стойкость многослойных покрытий 
CrN/ZrN в сравнении с CrN/CrAlN из-за итого-
вой высокой химической стабильности. С ис-
пользованием различных условий при осажде-
нии многослойных покрытий ZrN/CrN методом 
вакуумно-дугового напыления изготавливались 
многослойные покрытия с разной толщиной 
бислоя [9]. Выявлено, что уменьшение толщины 
слоев приводит к повышению твердости покры-
тий, а также полученные покрытия имели хоро-
шие механические свойства. К тому же в работе 

была выявлена концентрационная зависимость 
атомов азота на микротвердость и микрострук-
туру многослойных покрытий. В итоге во мно-
жестве исследований, направленных на полу-
чение и использование покрытий, в том числе 
многослойных, отмечается совершенствование 
механических характеристик, коррозионной 
стойкости, износостойкости [8, 10–15].

На основании представленной литературы, 
в настоящей работе проведены исследования 
многослойных покрытий ZrN/CrN, нанесен-
ных на подложку из сплава ВК8. Используемый 
сплав предназначен для изготовления в первую 
очередь режущего инструмента и фрез. Осново-
полагающим моментом в этой работе стало из-
вестное влияние на подложку в виде повышения 
трибологических свойств и повышение твердо-
сти, что в конечном счете влияет на продолжи-
тельность работы инструмента.

Целью данной работы является исследо-
вание методами просвечивающей электронной 
микроскопии и рентгеноструктурным анализом 
микроструктуры, текстуры роста многослой-
ных покрытий ZrN/CrN и остаточных напря-
жений первого рода многослойных покрытий, 
полученных плазменно-ассистированным ваку-
умно-дуговым методом на подложку из сплава 
ВК8, используемого для производства режу-
щего инструмента и фрез. В комплексе с ранее 
полученными результатами [16] проведенные 
исследования позволяют сделать вывод о целе-
сообразности применения данного метода полу-
чения многослойных покрытий ZrN/CrN.

Методика исследований

Для получения многослойных нанострукту-
рированных покрытий ZrN/CrN использовался 
плазменно-ассистированный вакуумно-дуговой 
метод. Схема получения покрытий показана 
на рис. 1. Подложка 1 из сплава ВК8 (8 % Co,  
92 % WC) устанавливалась на держатель 2, кото-
рый закреплен на столе 3, расположенном вну-
три вакуумной камеры 4. В процессе нанесения 
покрытий осуществлялось вращение держателя 
в направлении, указанном стрелкой (позиция 5). 
Стол вращался в направлении, указанном стрел-
кой (позиция 6). Таким образом, осуществля-
ется вращение образцов по планетарной схеме, 
что способствует формированию многослойных  
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покрытий. При этом скорость вращения держа-
теля образца увеличивается прямо пропорцио-
нально относительно скорости вращения сто-
ла. До начала эксперимента вакуумная камера 
откачивается турбомолекулярным насосом 7.  
Направление откачки показано стрелкой (пози-
ция 8). Подача нейтрального рабочего газа через 
плазменный источник 9 обеспечивает формиро-
вание рабочего давления в камере требуемого 
уровня. Направление подачи рабочего газа пока-
зано стрелкой (позиция 10). 

При зажигании газового разряда с током 40 А 
и приложении напряжения смещения 700 В на 
подложкодержатель с образцами осуществлялся 
нагрев подложек до 400 °С. Контроль темпера-
туры осуществляется термопарой 11. Защита от 
нагрева элементов конструкции камеры выпол-
нялась с помощью теплового экрана 12. После 
очистки поверхности объектов исследования 
ионной бомбардировкой и ее химической акти-
вации производился напуск смеси газов азота и 
аргона (90/10) до заданного давления и зажига-
ние разрядов дуговых испарителей 13 с током 
80 А для каждого из них. В каждом отдельно 
взятом испарителе было установлено по одному 
катоду из напыляемого материала (позиции 14  
и 15), в нашем случае это были Zr (99,5 %)  
и Cr (99,9 %).

После нанесения покрытий открывается 
дверь 16 вакуумной камеры, извлекается держа-
тель 2 с объектами исследований 1.

Рис. 1. Схема установки для нанесения многослой-
ных наноструктурированных покрытий ZrN/CrN
Fig. 1. Scheme of the plant for a ZrN/CrN multilayer 

nanostructured coating deposition

При нанесении многослойных покрытий ва-
рьировалась скорость вращения стола и соответ-
ственно скорость вращения подложкодержателя. 
Для эксперимента были выбраны три режима 
нанесения покрытий: скорость вращения стола 
0,5 об/мин (образец ZrN/CrN-0,5), 3,5 об/мин 
(образец ZrN/CrN-3,5) и 8,0 об/мин (образец 
ZrN/CrN-8). Что соответствовало скорости вра-
щения подложкодержателя в 20; 140; 320 оборо-
тов в минуту соответственно.

Слои, нанесенные на подложку сплава 
ВК8, исследовали методами просвечивающей 
электронной микроскопии (ПЭМ), рентге-
ноструктурным анализом (РСА) с использо-
ванием синхротронного излучения (работы 
произведены на СИ ВЭПП-3). ПЭМ прово-
дился для оценки фазового состава, морфоло-
гии нанесенных покрытий, степени локальной 
разориентации слоев покрытия. Методом 
РСА проводились исследования для напря-
жений I рода, установления объемной доли 
фаз различных материалов покрытия CrN и 
ZrN. Длина волны при синхротронных иссле-
дованиях равнялась 1,540 598 Å. Для коли-
чественного определения макронапряжений  
в многослойных покрытиях использовалась ме-
тодика sin2Ψ. Предварительными данными для 
этого являются модуль упругости многослой-
ных покрытий и коэффициент Пуассона. Данные  
о модуле упругости были получены в результа-
те наноиндентирования в работе [16], и для об-
разцов с многослойными покрытиями ZrN/CrN-
0,5; ZrN/CrN-3,5 и ZrN/CrN-8 модуль упругости  
был равен 364, 359 и 436 ГПа соответственно. 
Коэффициент Пуассона взят из литературных 
данных [17, 18] и составил для слоев покрытия 
ZrN – 0,24, для слоев покрытия CrN – 0,28.

Результаты и их обсуждение

В процессе исследований просвечивающей 
электронной микроскопией были выявлены мор-
фологические, а также ориентационные разли-
чия в многослойных покрытиях в зависимости 
от скорости вращения стола установки нанесе-
ния покрытий и скорости вращения подложко-
держателя. На рис. 2, а–в показаны светлополь-
ные изображения многослойных покрытий ZrN/
CrN-0,5; ZrN/CrN-3,5 и ZrN/CrN-8, полученных 
по режимам, отличающимся только скоростями 
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вращения стола и подложкодержателя. Как вид-
но, многослойные покрытия ZrN/CrN состоят из 
чередующихся слоев нитридов. Однако в случае 
наименьшей скорости вращения стола и подлож-
кодержателя, образец ZrN/CrN-0,5 (рис. 2, а), 
наблюдаются два типа чередования нитридов. 
Первый тип заключается в образовании нано-
масштабных слоев, как и в случае образцов ZrN/
CrN-3,5; ZrN/CrN-8, образованных в процессе 
вращения подложкодержателя с одновремен-
ным вращением стола. Толщина наномасштаб-
ных слоев показана на рисунках с обозначени-
ем «h». С повышением скорости вращения стола 

и подложкодержателя толщина слоев нитридов 
уменьшается. При этом если построить график 
зависимости скорости вращения подложкодер-
жателя (V) от полученной толщины наномас-
штабных слоев (h), то можно предположить,  
что зависимость эта линейная, как показано на 
рис. 2, г. В данной работе мы пренебрегли ско-
ростью вращения стола, так как скорость вра-
щения подложкодержателя прямо пропорци-
ональна скорости вращения стола. Уравнение 
прямой аппроксимации, показанной на рис. 2, г, 
предполагает, очевидно, пересечение с осью 
ординат в точке 592±58 об/мин, что должно  

                                  а                                                                                               б

                                  в                                                                                               г
Рис. 2. Светлопольное изображение многослойного покрытия, произведенного по режимам 
ZrN/CrN-0,5 (а), ZrN/CrN-3,5 (б), ZrN/CrN-8 (в) и линейная аппроксимация зависимости скоро-

стей вращения стола и подложкодержателя от толщины нанометровых слоев покрытия (г)
Fig. 2. Bright field image of multilayer coating formed at ZrN/CrN-0.5 (a), ZrN/CrN-3.5 (б),  
ZrN/CrN-8 (в) and linear approximation of the table and substrate holder rotation speeds as a function 

of the thickness of nanometer coating layers (г)
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означать уменьшение толщины нитридных сло-
ев до нуля, что в нашем случае показывает рав-
ные концентрации циркония и хрома по всей 
толщине покрытия без образования границ меж-
ду нитридами. Причем это обстоятельство при 
соответствующих условиях может способство-
вать либо созданию тройного соединения систе-
мы ZrCrN, либо созданию аморфного слоя. Об-
суждение этого будет изложено ниже в процессе 
дальнейших исследований ПЭМ.

Второй из упомянутых типов слоев – это 
субмикрометровые слои, которые наблюдают-
ся только при наименьших скоростях враще-

ния стола и подложкодержателя. Как можно 
увидеть из рис. 2, а, субмикрометровые слои 
состоят из описанных ранее наномасштабных 
чередующихся нитридных слоев. Во взаимос-
вязи со светлопольными изображениями ПЭМ 
проведен EDS-анализ многослойного покрытия 
ZrN/CrN-0,5, показанный на рис. 3, а. Анализ 
химического состава по траектории, указан-
ной стрелкой на рис. 3, а, доказывает, что при 
скорости вращения стола 0,5 об/мин и скоро-
сти вращения подложкодержателя 20 об/мин 
создаются субмикрометровые слои толщиной  
120 ± 8 нм.

Рис. 3. Распределение химических элементов в многослойном покрытии ZrN/CrN-0,5 (а),  
микродифрационные картины многослойных покрытий, полученных по режимам  

ZrN/CrN-0,5 (б), ZrN/CrN-3,5 (в) и ZrN/CrN-8 (г)
Fig. 3. Chemical element distribution in ZrN/CrN-0.5 multilayer coating (a), micro diffraction pat-
terns of multilayer coatings formed at ZrN/CrN-0.5 (б), ZrN/CrN-3.5 (в) and ZrN/CrN-8 (г) modes

                                 а                                                                                        б

                                 в                                                                                        г
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Анализ фазового состава многослойных 
покрытий ZrN/CrN показал наличие кристал-
лических решеток как нитрида циркония, так 
и нитрида хрома. Однако как и при анализе 
светлопольных изображений, при расшифров-
ке микродифракционных картин, полученных 
с SAED (Selected area diffraction), указанных на 
рис. 2, а–в окружностями, существуют отли-
чительные особенности. В первую очередь это 
касается ориентации роста кристаллитов слоев 
многослойного покрытия. В случае образцов 
ZrN/CrN-0,5; ZrN/CrN-3,5 (рис. 3, а, б) наблюда-
ется только одна общая ось зоны [111] как для 
рефлексов обратной решетки нитрида циркония, 
так и для рефлексов обратной решетки нитрида 
хрома. В случае же с наибольшими скоростями 
вращения стола и подложкодержателя образца 
ZrN/CrN-8 (рис. 3, г) были выявлены две основ-
ные оси зон: [0-11] как для слоев многослойного 
покрытия ZrN, так и для CrN, и ось зоны [-121] 
только для фазы ZrN. Во всех случаях есть пред-
почтительная общая ориентация роста для фаз 
ZrN и CrN, но при увеличении скорости враще-
ния стола и подложкодержателя при нанесении 
покрытий происходит некоторый поворот общей 
оси роста, а также разориентация слоев одной 
фазы (в данном случае). При этом азимутальная 
разориентировка обратных решеток обоих фаз 
в большей степени наблюдается при меньших 
скоростях вращения стола и подложкодержате-
ля (образцы ZrN/CrN-0,5 и ZrN/CrN-3,5). В этих 
образцах азимутальная разориентировка соста-
вила до 18°, в образце ZrN/CrN-8 она не превы-
шает 6° (рис. 3, б–г). 

После установления микроструктурных ха-
рактеристик при анализе ПЭМ установлены 
характерные различия в зависимости от скоро-
стей вращения стола и подложкодержателя. Для 
практического применения одной из основных 
характеристик покрытий, влияющих на продол-
жительность рабочего времени, являются оста-
точные напряжения. После нахождения модуля 
упругости [16] многослойного покрытия и коэф-
фициента Пуассона [17, 18] по методике sin2Ψ с 
использованием синхротронного излучения ко-
личественно определили величину напряжений 
I рода в многослойных покрытиях.

Для количественного определения величины 
напряжений в многослойных покрытиях в про-

цессе синхротронных исследований была взята 
формула [19] 

0
ÌÏ

ctg
2(1 )x

E
σ = − Θ ×

+ ν

 
2

( )
[ ],

180(sin )
Ψ∂ Θ π

×
∂ Ψ

2
ÌÏàx  (1)

где E – эффективный модуль упругости много-
слойного покрытия, определенный в процессе 
наноиндентирования; νМП – коэффициент Пуас-
сона многослойного покрытия; Θ0 – угол диф-
ракции монохроматического синхротронного 
излучения для материала в ненапряженном со-
стоянии; ΘΨx – угол дифракции монохроматиче-
ского синхротронного излучения для характер-
ных плоскостей отражения, перпендикулярных 
направлению (Ψ) падающего пучка монохро-
матического синхротронного. По формуле (1) 
определяется величина напряжений в много-
слойных покрытиях в плоскости поверхности 
экспериментального образца.

Первым этапом при исследованиях напряже-
ний многослойного покрытия было получение 
первичных рентгенограмм с фокусировкой по 
Брэггу–Брентано.

Симметричная схема съемки производи-
лась для определения положения углов 2Θ0 для 
идентификации присутствующих фаз. На рис. 4 
представлена рентгенограмма, произведенная с 
использованием синхротронного излучения по-
лученных образцов с многослойными покрыти-
ями ZrN/CrN. Для рассчета напряжений были 
выбраны рефлекс (200) ГЦК-решетки компонен-
та покрытия CrN и рефлекс (222) ГЦК-решетки 
компонента покрытия ZrN, обозначенные на 
рис. 4. Выбор рефлексов был связан как лучшей 
идентификацией, так и с уменьшением погреш-
ности измерения величины напряжений. Слож-
ностью при этом служило еще наличие рефлек-
сов от карбида вольфрама (подложки), на рис. 4 
они присутствуют в виде узких рентгеновских 
линий.

Из полученных рентгенограмм (рис. 4) на-
блюдается непостоянство текстурной составля-
ющей многослойных покрытий. Рефлекс (220) 
фазы ZrN, расположенный на 56,7°2Θ, очень 
слабый при наименьшей скорости вращения 
стола и подложкодержателя, при увеличении 
скоростей вращения интенсивность рефлекса 
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Рис. 4. Рентгенограммы полученных образцов с 
многослойными покрытиями ZrN/CrN, произведен-
ные методом симметричной съемки (фокусировка 
по Брэггу-Брентано) с обозначением рефлексов, под-
лежащих дальнейшей серии асимметричных съемок 

для определения напряжений методом sin2Ψ
Fig. 4. X-ray diagrams of the formed ZrN/CrN multi-
layer coated samples obtained by symmetrical imaging 
(Bragg-Brentano focusing) with marking of peaks sub-
jected to further series of asymmetrical imaging to deter-

mine stresses by sin2Ψ method

Рис. 5. Серия несимметричных съемок с использованием синхротрон-
ного излучения в диапазоне угла 2Θ 65° – 77° для рефлекса (222) фазы 
ZrN образца ZrN/CrN-0,5 с вариацией угла Ψ от 0° до 30° с шагом 5°. 
Красным цветом выделен угловой диапазон анализируемого рефлекса

Fig. 5. Series of asymmetric synchrotron radiation surveys in the range of 
2Θ 65° – 77° for the ZrN phase peak (222) of sample ZrN/CrN-0.5 with a 
variation of angle Ψ from 0° to 30° with a step of 5°. The angular range of the 

analyzed peak is highlighted in red

возрастает. В связи с этими обстоятельства-
ми кристаллиты, в данном случае фазы ZrN, 
имеют поликристаллическую структуру или 
большие разориентировки слоев относительно 
направления роста покрытия только при боль-
ших скоростях вращения стола и подложко-
держателя.

После идентификации анализируемых реф-
лексов фаз ZrN и CrN производилась серия 
асимметричных съемок, угол Ψ при этом был 
равен 0°, 5°, 10°, 15°, 20°, 25°, 30°. На рис. 5 про-
иллюстрирована серия асимметричных съемок 
для рефлекса (222) фазы ZrN образца ZrN/CrN-0,5. 
Красным цветом выделена область углового по-
ложения анализируемого рефлекса.

После установления положения рефлексов 
полученные точки представили в виде зависи-
мости в координатах 2ΘΨx – sin2Ψ и аппрокси-
мировали линейной функцией. Вид зависимости 
показан на рис. 6.

При этом расчет напряжений σx можно пред-
ставить в виде формулы

 [ ]x MKσ = ÌÏà , (2)
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Рис. 6. Линейная зависимость положения дифракционного макси-
мума (222) фазы ZrN от sin2Ψ для образцов многослойных покры-
тий, нанесенных с разной скоростью вращения стола и подложко-

держателя
Fig. 6. Linear dependence of diffraction maximum position (222)  
of ZrN phase on sin2Ψ for samples of multilayer coatings deposited  

at different rotational speeds of table and substrate holder

Т а б л и ц а  1
T a b l e  1

Расчетные величины для определения величины остаточных напряжений и результат расчета оста-
точных напряжений в плоскости поверхности образцов многослойных покрытий для фазы ZrN

Calculated values for determining the residual stresses and the result of calculating the residual stresses  
in the plane of the surface of the multilayer coating samples for the ZrN phase

Образец / Sample 2Θ0, град /
2Θ0, degree

Коэффициент M, 
МПа/град /

Coefficient M, MPa/
degree

Коэффициент K, град /
Coefficient K, degree

Остаточные 
напряжения, МПа /

Residual stresses, 
MPa

ZrN/CrN-0,5 70,754 ± 0,017 –2,393×103 0,003 ± 0,001 –6,437

ZrN/CrN-3,5 70,808 ± 0,026 –2,235×103 –0,010 ± 0,001 22,000

ZrN/CrN-8 70,851 ± 0,057 –2,599×103 –0,008 ± 0,003 19,65

где

ÌÏ2(1 )

E
M = − ×

+ ν

 0ctg [ ],
180

π
× Θ ÌÏà / ãðàä  (3)
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Соответственно для количествен-
ных расчетов величины напряжений 
в многослойных покрытиях в про-
цессе синхротронных исследований 
угол Θ0 для ненапряженного состоя-
ния материала необходимо брать  
исходя из графика зависимости  
2ΘΨx – sin2Ψ, откуда 2Θ0 – это экстра-
поляционное значение линейной  
аппроксимации зависимости  
2ΘΨx – sin2Ψ [20]. Коэффициент K∆  
находится по наклону аппроксими-
рованной прямой зависимости  
2ΘΨx – sin2Ψ, как показано в уравне-
нии (4).

Коэффициент напряжения M рас-
считывался по формуле (3) с исполь-
зованием полученных значений νМП, 
E, Θ0. По формуле (2) количественно 
определили величину напряжений в 
многослойных покрытиях ZrN/CrN в 
процессе синхротронных исследова-
ний. Результаты расчетов представ-
лены в табл. 1.

Аналогично предыдущим шагам 
произведен расчет остаточных на-

пряжений для фазы CrN по угловому положению 
рефлекса (200). Серия несимметричных съемок 
для рефлекса (200) фазы CrN, имеющего угловое 
положение 2Θ 44°, представлена на рис. 7.

Угловые положения рефлекса (200) при асим-
метричной съемке фазы CrN представлены на 
рис. 8 в виде зависимости 2ΘΨx – sin2Ψ. 
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Рис. 7. Серия несимметричных съемок с использованием синхротронного излуче-
ния в диапазоне угла 2Θ 38° – 50° для рефлекса (200) фазы CrN с вариацией угла Ψ 

от 0° до 30° с шагом 5°
Fig. 7. Series of asymmetric surveys using synchrotron radiation in the range of angle  
2Θ 38° – 50° for the peak (200) of the CrN phase with a variation of angle Ψ from 0°  

to 30° with a step of 5°

Рис. 8. Линейная зависимость положения дифракционного мак-
симума (200) фазы CrN от sin2Ψ для образцов многослойных 
покрытий, нанесенных с разной скоростью вращения стола  

и подложкодержателя
Fig. 8. Linear dependence of diffraction maximum position (200) 
of CrN phase on sin2Ψ for multilayer coating samples deposited  

at different table and substrate rotation speeds

В итоге полученные величины, ис-
пользуемые для расчета внутренних на-
пряжений, а также сама величина вну-
тренних напряжений представлены в 
табл. 2.

Серии асимметричных съемок, пред-
ставленные на рис. 4 и 6, показаны как 
пример серии съемок. Особенностью яв-
ляется тот факт, что в целом многослой-
ные покрытия, полученные плазменно-
ассистированным вакуумно-дуговым 
методом, имеют низкие напряжения. На-
пряжения первого рода имеют положи-
тельный знак или несущественны кроме 
образца ZrN/CrN-8, а именно фазы CrN. 
В этом случае величина остаточных 
напряжений составила более –8 ГПа, 
отрицательное значение указывает на 
присутствие сжимающих остаточных 
напряжений. Принимая во внимание 
результаты исследований ПЭМ, можно 
сделать вывод, что увеличение скоро-
сти вращения стола и подложкодержа-
теля во время получения многослойных  
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Т а б л и ц а  2
T a b l e  2

Результаты количественного определения величины напряжений в плоскости поверхности образцов 
многослойных покрытий для фазы CrN в процессе синхротронных исследований

Results of quantitative determination of stress values in in the plane of the surface of the multilayer coating 
samples for the CrN phase during synchrotron studies

Образец / 
Sample

2Θ0, град /
2Θ0, degree

Коэффициент M,  
МПа/град /

Coefficient M,  
MPa/degree

Коэффициент K, град /
Coefficient K, degree

Остаточные 
напряжения, МПа /

Residual stresses, MPa

ZrN/CrN-0,5 44,092 ± 0,084 –4,520×103 –0,019±0,005 839

ZrN/CrN-3,5 44,096 ± 0,053 –4,301×103 –0,016±0,003 674

ZrN/CrN-8 43,976 ± 0,041 9,441×105 –0,009±0,002 –8251

покрытий сопровождается переориентировани-
ем слоев многослойного покрытия относительно 
направления нанесения покрытия, увеличением 
твердости и модуля упругости многослойного 
покрытия [16] и наличием сжимающих остаточ-
ных напряжений. Хотя установленные факты 
микроструктурных характеристик, текстурной 
составляющей и величины остаточных напряже-
ний интегрально указывают на положительное 
влияние увеличения скорости вращения стола и 
подложкодержателя при получении многослой-
ного покрытия, остаются вопросы, связанные с 
дальнейшими исследованиями, которые опре-
делят рамки применения технологии получения 
многослойных покрытий с высокими скоростя-
ми взаимного вращения стола и подложкодержа-
теля в процессе нанесения покрытий.

Выводы

Проведены исследования многослойных 
покрытий ZrCrN, полученных плазменно-ас-
систированным вакуумно-дуговым методом. 
Показано, что скорости вращения стола и под-
ложкодержателя в значительной степени влия-
ют на микроструктурные характеристики при 
нанесении многослойных покрытий ZrCrN. По 
результатам анализа ПЭМ и РСА можно сделать 
следующие выводы.

Кристаллиты ГЦК фаз ZrN и CrN при мень-
ших скоростях вращения стола и подложкодер-
жателя растут в общем направлении с разори-
ентировкой, предположительно между слоями, 
до 18 градусов, при повышении скоростей вра-

щения стола и подложкодержателя наблюдается 
бимодальное распределение текстурной состав-
ляющей фазы ZrN;

Толщина чередующихся слоев ZrN и CrN в 
многослойных покрытиях уменьшается при уве-
личении скоростей вращения стола и подложко-
держателя, причем тенденция на этом диапазоне 
скоростей вращения имеет линейный характер.

В результате РСА установлено, что внутрен-
ние остаточные напряжения в многослойных по-
крытиях в образцах ZrN/CrN-0,5 и ZrN/CrN-3,5 
несущественны, в то время как образец ZrN/
CrN-8, полученный при наибольшей скорости 
вращения, имеет сжимающие остаточные напря-
жения I рода.
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A B S T R A C T

Introduction. The current state of the art in the fi eld of hard coatings application requires the 
formation of nanostructured compositions using different chemical elements. Modern hard coatings 
are able to combine different properties such as high hardness, wear resistance, corrosion resistance. At 
present, coatings formed by layer-by-layer deposition of zirconium and chromium nitrides are promising. 
When depositing combinations of chemical elements on various substrates, studies are required aimed at 
investigating its microstructure and, mainly, residual stresses formed during the deposition of multilayer 
coatings. The purpose of this work is to investigate the structural-phase state and residual stresses of 
ZrN/CrN system coatings formed by plasma-assisted vacuum-arc method from the gas phase. Research 
methods. Samples with coatings of zirconium and chromium nitrides deposited on substrates of hard 
alloy VК8 are investigated. Transmission electron microscopy is used to study the microstructural 
characteristics of multilayered coatings and X-ray diffraction analysis is used to quantify macroscopic 
stresses. Results and discussion. Based on the experimental results obtained it is found that changing 
the modes of deposition of multilayer ZrN/CrN coatings with regard to rotation speeds of table and 
substrate holder leads to variations in microstructure, morphology and internal stresses of surface layers 
of multilayer coatings. It is shown that by changing conditions for the multilayer coating deposition the 
possibilities of forming ZrN/CrN coatings on the substrate made of VK8 alloy with nanoscale thickness 
of coating layers open up. X-ray diffraction analysis indicates mainly insignifi cant stresses, and at high 
table and substrate rotation speeds – high compressive stresses in the multilayer coating. Transmission 
electron microscopy revealed that CrN and ZrN coatings have a common multilayer coating growth 
texture at low rotation speeds, and at high speeds a textural misorientation of the phases of the coating 
layers is observed. Based on the results obtained it is possible to recommend coatings of ZrN/CrN 
system as hard coatings.

For citation: Vorontsov A.V., Filippov A.V., Shamarin N.N., Moskvichev E.N., Novitskaya O.S., Knyazhev E.O., Denisova Yu.A., 
Leonov A.A., Denisov V.V. Microstructure and residual stresses of ZrN/CrN multilayer coatings formed by the plasma-assisted vacuum-
arc method. Obrabotka metallov (tekhnologiya, oborudovanie, instrumenty) = Metal Working and Material Science, 2022, vol. 24, no. 3, 
pp. 76–89. DOI: 10.17212/1994-6309-2022-24.3-76-89. (In Russian).
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