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ВВЕДЕНИЕ

С увеличением производства электроэнергии
быстро возрастает объем производства электро�
технической стали. Современная холоднокатаная
анизотропная электротехническая сталь (АЭС)
используется, главным образом, для изготовле�
ния магнитопроводов силовых трансформаторов
и других изделий электротехнической промыш�
ленности. Качество стали этого класса определя�
ется рядом свойств, зависящих от содержания
кремния, типа и интенсивности кристаллической
текстуры, совершенства кристаллической решет�
ки, величины зерна, количества включений и сте�
пени их дисперсности, внутренних напряжений,
толщины листа, состояния поверхности листа.
Современные АЭС имеют крупное зерно с острой
ребровой текстурой (110) [001], при этом ось лег�
кого намагничивания [001] ориентирована вдоль
направления прокатки, что обеспечивает высо�
кие эксплуатационные характеристики стали.
Удельные магнитные потери P1.7/50 (при индукции
1.7 Тл и частоте перемагничивания 50 Гц) являют�
ся одним из основных нормируемых показателей
качества электротехнической стали [1]. 

В настоящее время на заключительных опера�
циях процесса производства АЭС проводят обра�
ботки, способствующие улучшению магнитных

свойств стали. К таким обработкам относятся,
например, нанесение магнитоактивных электро�
изоляционных покрытий, обеспечивающих воз�
никновение ориентированных внутренних на�
пряжений; создание структурных локальных по�
верхностных барьеров путем лазерной или других
видов обработок, влияющих на размеры, форму
зерен, вид магнитной доменной структуры [1–5].
Эффективность таких технологических операций
определяют по величине изменения магнитных
характеристик до и после обработки. 

Целью данного исследования являлось опреде�
ление влияния свойств тонкопленочных покры�
тий, наносимых на финишных этапах производ�
ства АЭС и создающих в стали упругие растягиваю�
щие напряжения, на изменения уровня магнитных
потерь в стали. Удельные потери мощности явля�
ются одной из основных характеристик, использу�
емых для оценки качества этого материала. 

О влиянии упругих напряжений в АЭС на ее
магнитные свойства известно давно [6]. Формиро�
вание покрытий с большими сжимающими напря�
жениями (единицы ГПа) приводит к возникнове�
нию в подложке растягивающих напряжений, на
порядки меньших по величине (до 25 МПа) в зави�
симости от соотношения толщин пленки и под�
ложки. В качестве таких покрытий могут исполь�
зоваться пленки нитридов или карбидов металлов
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(TiN, BN, ZrN, AlN, TiC, ZrC, WC), аморфные уг�
леродные пленки [7]. Эти покрытия способны со�
здавать в подложке растягивающие напряжения и
за счет улучшения доменной структуры стали при�
водить к снижению удельных магнитных потерь. 

С одной стороны, высокие остаточные напря�
жения в покрытиях часто приводят к их отслаива�
нию от подложки в процессе эксплуатации. С
другой стороны, известно, что износостойкие по�
крытия работают лучше в состоянии относитель�
но больших сжимающих напряжений, которые
предотвращают развитие усталостных трещин.
Остаточные напряжения в покрытиях могут воз�
никать по разным причинам. Одной из них явля�
ется разница между коэффициентами термиче�
ского расширения материала подложки и покры�
тия. Поэтому величина термических напряжений
зависит от температуры на подложке в процессе
осаждения покрытия. Величину остаточных терми�
ческих напряжений можно оценить по формуле [8]:

(1)

где Ef – средний модуль упругости покрытия в
диапазоне температур ΔΤ; vf – коэффициент
Пуассона для материала пленки; αs, αf – коэффи�
циенты термического расширения подложки и
покрытия, соответственно; TD – температура на�
несения пленки, TМ – температура, при которой
измеряется напряжение в покрытии.

Исходя из этого карбиды и нитриды с высоки�
ми модулями Юнга и низкими коэффициентами
термического расширения наиболее подходят в
качестве растягивающих подложку покрытий. В
работе [9], например, исследовалось влияние на
потери в электротехнической стали покрытий
TiN, наносимых методом высокотемпературного
химического газофазного осаждения.

Другой причиной возникновения остаточных
напряжений могут быть внутренние напряжения
в покрытии, возникающие в результате бомбар�
дировки растущей пленки энергетическими ча�
стицами. Такая бомбардировка характерна для
ионно�ассистируемых методов осаждения по�
крытий. В случае магнетронного распыления та�
кими частицами могут быть нейтральные атомы,
распыленные с катода, ионы рабочего газа (арго�
на), образующиеся в разряде, и нейтрализован�
ные ионы, отраженные от катода [10]. Хотя по�
давляющее большинство ионов Ar, бомбардирую�
щих распыляемый катод, нейтрализуется на нем,
часть ионов отражается от катода в результате
упругих соударений. 

Полные остаточные напряжения в покрытиях
являются суммой термических и внутренних на�
пряжений: 

 (2)

σT
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Остаточные напряжения в пленках, наноси�
мых магнетронным распылением, как правило,
являются сжимающими и вызываются искажени�
ями, вносимыми в кристаллическую решетку
растущей пленки энергетическими частицами.
Величина внутренних напряжений зависит от
свойств наносимого материала, которые характе�
ризуются коэффициентом Q [10]:

(3)

где Е – модуль упругости, М – атомная масса, D –
плотность и v – коэффициент Пуассона наноси�
мого материала. 

Так, например, для AlN характерны значения
Q = 5.5 × 105 Дж/моль и σ = –3 ГПа [10].

В данной работе проведено исследование влия�
ния покрытий TiN с остаточными напряжениями
сжатия на уровень магнитных потерь в электротех�
нической стали и определение оптимальных усло�
вий осаждения покрытий, ведущих к наибольшему
эффекту снижения этих потерь энергии.

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНОЕ ОБОРУДОВАНИЕ

Осаждение покрытий проводилось в установке с
вакуумной камерой изготовленной из нержавею�
щей стали и имеющей размер 600 × 600 × 600 мм3, с
помощью магнетронной распылительной систе�
мы, конструкция и характеристики плазмы кото�
рой были исследованы в [11]. Покрытия наноси�
лось на подложки из электротехнической стали и
кремния, которые располагались на расстоянии
12 см от магнетрона. В качестве основного матери�
ала исследования была взята электротехническая
холоднокатаная анизотропная сталь марки 3405 в
виде полос размером 50 × 150 мм и толщиной
0.35 мм (изготовленная из сплава Fe с 3 мас. % Si).
Перед нанесением покрытий TiN изоляционное по�
крытие с поверхности образцов удалялось. Расход
аргона в экспериментах поддерживался постоян�
ным и равнялся 68 см3/мин. Суммарное рабочее
давление в камере не превышало 0.15 Па и зависе�
ло от расхода азота, который изменялся от 10 до
17 см3/мин. Мощность разряда поддерживалась по�
стоянной и равнялась 1.5 кВт. Таким образом, регу�
лируемыми параметрами, влияние которых на
свойство покрытий исследовалось в данной работе,
были парциальное давление азота, ток в разбалан�
сирующей электромагнитной катушке магнетрона
и напряжение смещения подложки.

Температура образцов в процессе осаждения по�
крытия контролировалась с использованием хро�
мель�алюмелевой термопары, допустимые откло�
нения показаний которой в исследуемом диапазоне
температур составляют ±0.16 мВ. Толщина покры�
тий измерялась с помощью микроинтерферометра
МИИ�4. Исследование фазового состава и струк�
турных параметров покрытий TiN на Si подложках

Q EM
1 v–( )D

������������������,=
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СОЛОВЬЕВ и др.

проводилось на дифрактометре XRD�60 с исполь�
зованием CuK

α
�излучения. Анализ образцов прово�

дился по асимметричной схеме Брегга–Брентано
при угле сканирования α = 5°. Твердость и модуль
упругости полученных пленок измерялись с ис�
пользованием наноиндентора NanoTest 100. При
этом нагрузка на индентор составляла не более 5 мН
для того, чтобы глубина его проникновения в по�
крытие не превышала 10% от толщины последнего.
В каждом случае на образцах получалось от 5 до
10 отпечатков для вычисления средних значений
измеряемых параметров. Кроме этого, производил�
ся контроль морфологии покрытий с помощью
атомно�силового микроскопа Solver P47. Для дан�
ных видов анализа покрытия наносились на под�
ложки из полированного кремния.

Магнитные потери измерялись на установке для
измерения магнитных свойств полосовых образцов
методом ваттметра и амперметра по ГОСТ 12119.4�98.
Для этого покрытия TiN наносились на образцы ани�
зотропной электротехнической стали марки 3405
толщиной 0.35 мм, имеющие удельные магнитные
потери P1.7/50 = 1.44–1.5 Вт/кг согласно ГОСТ
21427.1�87. Результаты измерения магнитных по�
терь усредняли по 3 образцам, обработанным по од�
ному и тому же режиму.

Внутренние напряжения в исследуемых по�
крытиях измерялись двумя методами. В случае
подложек из кремния использовался метод рент�
геновской дифракции. В этом случае непосред�
ственно определяется деформация материала
пленки при условии, что не достигнут предел ее
упругости, т.е. выполняется закон Гука. Исходя из
него, имеем [12]:

(4)

где υf – коэффициент Пуассона для материала
пленки (υTiN = 0.29 [13]), Ef – модуль Юнга плен�
ки, d0 – равновесное межплоскостное расстоя�
ние, d – межплоскостное расстояние в пленке с
напряжениями.

Для подложек из электротехнической стали
остаточные напряжения определялись по измене�
нию радиуса кривизны подложки, измеренного до
и после нанесения покрытия по формуле [10]:

 (5)

где Es/(1 – vS) – модуль упругости подложки; ds и
df – толщина подложки и пленки, соответствен�
но; R1 и R2 – радиусы кривизны подложки до и
после нанесения покрытия, соответственно.

Для исследования влияния ионной бомбарди�
ровки в процессе осаждении покрытий TiN на уро�
вень остаточных напряжений в пленках с помощью
45° электростатического анализатора HIDEN EQP
были измерены энергетические спектры положи�
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тельных ионов в магнетронном разряде. Измери�
тельное устройство располагалось на оси магнетро�
на на расстоянии 13.5 см от его катода. Отверстие, в
которое извлекались ионы из плазмы разряда, име�
ло диаметр 0.1 мм.

ОБСУЖДЕНИЕ РЕЗУЛЬТАТОВ

В качестве материала покрытия для исследова�
ний был выбран нитрид титана, как наиболее изу�
ченный и широко используемый в промышлен�
ности для защиты поверхностей износостойкий
материал. Известно, что область гомогенности
TiN очень широка, поэтому его свойства сильно
зависят от количества азота в нитриде. При высо�
кой скорости осаждения может быть получена
очень мелкозернистая и, следовательно, очень
искаженная структура, содержащая метастабиль�
ные фазы, в то время как при низких скоростях
осаждения формируется чешуйчатая структура.
Микротвердость пленок TiN изменяется в широ�
ких пределах (20–40 ГПа) в зависимости от содер�
жания азота и структурных особенностей. Боль�
шая твердость конденсированного TiN является
следствием высокого уровня внутренних напря�
жений. Покрытия, полученные методами физи�
ческого газофазного осаждения, часто имеют
внутренние сжимающие напряжения величиной
109–1010 Па. Наличие таких напряжений подтвер�
ждается увеличением параметра решетки (а). Для
cтехиометрических пленок наиболее часто при�
водят величину а = 0.425 нм (для стехиометриче�
ского массивного TiN а = 0.424 нм). Значение па�
раметра решетки определяется рядом факторов:
отмечают рост а с увеличением содержания азота
в кристаллической решетке, с уменьшением тол�
щины пленки, а также с ростом внутренних на�
пряжений [14].

Свойства полученных нами в ходе экспери�
ментов покрытий TiN на Si подложках представ�
лены в табл. 1. Для достижения основной цели ра�
боты, снижения удельных потерь в трансформа�
торной стали, необходимо было получить
покрытия с наибольшими внутренними напря�
жениями, такими, чтобы вызываемый ими эф�
фект, был максимальным. При этом не должно
было происходить разрушения покрытия и отсла�
ивания его от подложки. 

На первом этапе были исследованы свойства
покрытий в зависимости от расхода азота. Расход
аргона при этом поддерживался постоянным и
равнялся 68 см3/мин. Как и ожидалось, при до�
бавлении N2 в рабочую камеру скорость нанесе�
ния TiN начинает уменьшаться с увеличением рас�
хода азота (рис. 1). Это связано с “отравлением”
распыляемого катода, т.е. образованием на его по�
верхности диэлектрической пленки с меньшим
коэффициентом распыления, чем у чистого Ti. 
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Из работы [15] известно, что для нанесения
стехиометрических покрытий TiN методом реак�
тивного осаждения в смеси газов Ar + N2 парци�
альное давление азота должно составлять 17% от
суммарного давления в камере. В нашем случае
такое соотношение парциальных давлений газов
наблюдалось при QN2 = 16 см3/мин. При таком
расходе азота наблюдались и наибольшие оста�
точные напряжения в покрытиях (4.41 ГПа). По�
этому все последующие эксперименты были про�
ведены при QN2 = 16 см3/мин. 

В зависимости от расхода азота покрытия TiN
показали нанотвердость Н = 18–25 ГПа при моду�
ле упругости Е = 240–290 ГПа (табл. 1). Известно,
что твердость покрытия зависит от парциального
давления реактивного газа, температуры подлож�
ки и потенциала на подложке. В зависимости от
параметров процесса при магнетронном распы�
лении покрытие TiNx (x меняется от 1 до 0.6) может
иметь микротвердость от 13.7 до 39.2 ГПа (при тем�
пературе подложки 300–330оС). Давление реакци�
онного газа оказывает непосредственное влияние
на микротвердость однослойных покрытий типа
MNx в процессе их формирования. С увеличением
давления реакционного газа, микротвердость по�
крытий возрастает, так как поступление большего
объема реактивного газа способствует более полно�
му протеканию плазмохимических реакций. Но при
дальнейшем увеличении давления микротвердость
покрытия снижается, что обусловлено образовани�
ем покрытий, имеющих в своем составе повышен�
ную концентрацию атомов реакционного газа, при�
водящих к дефектности структуры и снижению
микротвердости [16].

Рентгеноструктурные исследования фазового
состава покрытий на Si подложках показали нали�
чие только одной фазы нитрида титана с ГЦК�ре�
шеткой. У образцов имело место уменьшение пе�
риода кристаллической решетки по отношению к

табличным значениям для массивного TiN. Ана�
лиз интенсивностей дифракционных линий в за�
висимости от параметров осаждения (толщина
покрытия, расход азота, дополнительная ионная
бомбардировка) показывает преобладание в тек�
стуре покрытия различных фаз [111], [100] и [110].
На рис. 2 показаны дифрактограммы покрытий с
различной толщиной, полученных в одинаковых
условиях. Оценка размеров кристаллитов из ши�
рины рентгеновских линий дает средние значе�
ния 10–20 нм.

Считается, что при плазменном напылении в
вакууме покрытий TiN наблюдается формирова�
ние сжимающих остаточных напряжений, значе�
ния которых с ростом толщины покрытия возрас�
тают по абсолютному значению. Однако полу�
ченные нами результаты говорят о том, что
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Рис. 1. Зависимость скорости осаждения Vd покры�
тий TiN от расхода азота QN2 (QAr = 68 см3/мин, мощ�
ность разряда = 1.5 кВт).

Таблица 1.  Зависимость характеристик покрытий TiN от параметров осаждения (Si подложки)

№ QAr, 
см3/мин

QN2, 
см3/мин d, нм Н, ГПа Е, ГПа a, Å ОКР, нм Δd/d × 103 I, % hkl σ, ГПа

1К 68 10 1815 19.8 292 4.2392 15 2.7 52 111 2.71

2К 68 12 1865 22.1 295 4.2424 12 0.55 34 111 0.55

3К 68 14 1570 17.5 281 4.2500 16 2.1 43 111 2.03

4К 68 16 1330 18.3 236 4.2555 16 5.5 31 100 4.47

5К 68 18 1065 24.4 261 4.2302 13 2.5 48 100 2.25

6К 68 16 370 – – 4.2155 10 3.8 42 100 3.14

7К 68 16 720 – – 4.2638 11 2.3 50 111 1.9

8К 68 16 815 – – 4.2580 20 6.4 71 110 5.3

9К 68 16 860 – – 4.2388 19 7.2 70 111 5.96

Q – расход газов, d – толщина покрытия, Н – твердость покрытия, Е – модуль упругости, ОКР – область когерентного рас�
сеивания, Δd/d – микродеформации, I – относительная интенсивность пиков на дифрактограмме, hkl – плоскости преиму�
щественной ориентации, σ – внутренние напряжения.
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существует оптимальная толщина покрытия, при
которой внутренние напряжения в покрытии
максимальны. Зависимости остаточных напря�

жений в покрытии TiN от его толщины приведе�
ны на рис. 3. Видно, что как на Si подложках, так
и на подложках из электротехнической стали
внутренние напряжения имеют максимум около
5–7 ГПа при толщине покрытия 900–950 нм
(кривые 1 и 2). При включении электромагнит�
ной катушки (IC = 0.5 А) плотность ионного тока на
подложку увеличивается, что приводит к суще�
ственному увеличению внутренних напряжений до
13 ГПа (кривая 3). При этом максимум напряжений
также приходится на покрытие толщиной 900 нм.

Причина возникновения остаточных напряжений
в пленках TiN, наносимых методом магнетронного
распыления, по�видимому, связана не с различием
коэффициентов термического расширения материа�
лов пленки и подложки. Анализ зависимости темпе�
ратуры подложки от времени осаждения покрытия
TiN, представленный на рис. 4, показывает, что метод
магнетронного распыления обеспечивает более низ�
кую тепловую нагрузку подложки по сравнению с
другими вакуумно�плазменными методами. По�
скольку температура подложки в экспериментах не
превышала 100°С то, вклад термических напряже�
ний в остаточные напряжения пренебрежимо мал по
сравнению с вкладом внутренних напряжений, воз�
никающих в процессе роста пленки. Так, на
кремниевой подложке (Ff = 300 ГПа, υTiN = 0.29,
αs = 4 ×10–6 К–1, αf = 9.4 × 10–6 К–1, TD = 100°С,
TM = 20°С) напряжения в покрытии, вычислен�
ные по формуле 1, были растягивающими σТ =
= 182 Па. На подложках из электротехнической
стали, имеющих боyльший коэффициент терми�
ческого расширения, чем у покрытия (αS =
= 11 ×10–6 К–1), термические напряжения были
сжимающими и равнялись –54 МПа.

Рис. 2. Дифрактограммы покрытий TiN различной
толщины (QAr = 68 см3/мин, QN2 = 16 см3/мин, мощ�
ность разряда = 1.5 кВт):
а – d = 815 нм; б – d = 860 нм; в – d = 1330 нм.
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Рис. 3. Зависимость остаточных напряжений σ в плен�
ках TiN от их толщины d при различных параметрах оса�
ждения (QAr = 68 см3/мин, QN2 = 16 см3/мин, мощность
разряда = 1.5 кВт):
1 – Iс = 0 А, Ub = 0 B (Si); 2 – Iс = 0 А, Ub = 0 B (АЭС);
3 – Iс = 0.5 А, Ub = 0 B (АЭС); 4 – Iс = 0 А, Ub = –150 B
(АЭС): 1 – TiN на Si подложке; 2–4 – TiN на электро�
технической стали.
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Поэтому причиной возникновения больших
внутренних напряжений в пленках TiN является
ионная бомбардировка поверхности покрытия в
процессе его роста, что подтверждается увеличе�
нием уровня напряжений при увеличении степе�
ни несбалансированности магнетрона. 

Причины образования остаточных напряже�
ний в тонких пленках при ионной бомбардировке
можно объяснить с помощью модели термиче�
ских пиков [17], представляющих собой области в
которых энергия бомбардирующих ионов переда�
ется в покрытие. Атомы покрытия приобретают
энергию от бомбардирующих ионов через каскад
упругих соударений. В результате этого они ста�
новятся более подвижными и могут смещаться от
своего первоначального положения.

Если энергия бомбардирующих ионов увели�
чивается, то увеличивается и объем области с по�
вышенной температурой, который может оцени�
ваться как 

(6)

где Е – энергия бомбардирующего иона, ρ – ко�
личество атомов в объеме покрытия, ЕА – средняя
энергия активации, требуемая для смещения
каждого атома в термическом пике.

Расчеты показывают, что температура внутри
этих областей может достигать до 5000 К [17].
Время жизни термических пиков обычно порядка
пикосекунд. 

Как правило, внутренние напряжения при
ионной бомбардировке являются сжимающими,
а их уровень сначала увеличивается до определен�
ной величины с ростом энергии бомбардирую�
щих частиц, а затем уменьшается [17]. При этом
максимум приходится на энергию 100–200 эВ. 

В работе [18] было показано, что с увеличением
напряжения смещения до приблизительно минус
150 В остаточные напряжения в покрытии увеличи�
ваются. При этом уменьшается размер кристаллитов
TiN до значения 11–250 нм. Внутренние напряжения
являются сжимающими и увеличиваются от пример�
но 1 ГПа при Ub = 0 В до 14 ГПа при Ub = –150 В.
Дальнейшее увеличение Ub выше минус 150 В сопро�
вождается постепенным уменьшением сжимающих
напряжений до 5 ГПа при Ub = –500 В.

Для того чтобы оценить величину энергии по�
ложительных ионов, бомбардирующих поверх�
ность растущей пленки в магнетронном разряде,
были измерены энергетические спектры ионов в
реактивном режиме распыления магнетрона при
выключенной (Ic = 0 А) и включенной (Ic  = 1 А)
электромагнитной катушке (рис. 5). 

Энергетические спектры ионов Ar+,  N+ и Ti+

имеют максимумы на энергии примерно 2–4 эВ, а
также высокоэнергетичные хвосты на энергии
5–25 эВ. Максимум соответствует термализован�

Vspike
E

ρEA

��������,=

N2
+

,

ным ионам, энергия которых равняется разнице
между потенциалом плазмы и анодным потенци�
алом. Наличие ионов с энергией до 25 эВ может
быть объяснено либо отраженными от катода
нейтрализованными ионами либо атомами газа,
которые приобрели энергию в соударениях с рас�
пыленными атомами катода. В обоих случаях ней�
тральные атомы с высокой энергией затем были
ионизованы в плазме между магнитной ловушкой у
поверхности катода и подложкой. Интенсивности
пиков ионов увеличиваются в несколько раз при
увеличении тока в электромагнитной катушке от
0 до 1 А. Высокоэнергетический хвост ионов Ti
существенно увеличивается при увеличении Ic. 

Таким образом, увеличение тока в электромаг�
нитной катушке приводит к существенному уве�
личению потока ионов на обрабатываемую под�
ложку. Для того, чтобы увеличить энергию бом�
бардирующих ионов на подложку были поданы
импульсы отрицательного смещения частотой
100 кГц и амплитудой 150 В. Это привело к увели�
чению твердости покрытия TiN до 29 ГПа и уве�
личению внутренних напряжений в покрытии до
13 ГПа (точка 4 на рис. 3).

Рост твердости может быть связан с измельчени�
ем зeренной структуры (правило Холла–Петча) в
процессе дополнительной ионной бомбардировки
при приложении отрицательных импульсов сме�
щения к подложке [19]. Это подтверждают изоб�
ражения поверхности пленок TiN, нанесенных
при Ub = 0 и –150 В, полученные с помощью атом�
но�силового микроскопа (рис. 6). При отсутствии
напряжения смещения покрытия имеют обычную
для магнетронного распыления столбчатую струк�
туру с размером зерна до 100 нм (рис. 6а). Увеличе�
ние энергии бомбардирующих ионов за счет при�
ложения к подложке отрицательного смещения
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Рис. 4. Зависимость температуры подложки Ts в процес�
се нанесения пленок TiN от времени (QAr = 68 см3/мин,
QN2 = 16 см3/мин, мощность разряда = 1.5 кВт).



126

ФИЗИКА МЕТАЛЛОВ И МЕТАЛЛОВЕДЕНИЕ  том 109  № 2  2010

СОЛОВЬЕВ и др.

приводит к формированию мелкозернистой
структуры покрытия с низкой шероховатостью
поверхности (рис. 6б). 

Ионная бомбардировка приводит не только к
изменению уровня внутренних напряжений в по�
крытии, но и изменению микроструктуры покры�
тий TiN. Наиболее часто встречающиеся ориен�
тации кристаллов в покрытиях TiN – это [111],
[100] и [110]. Во многих работах было показано,
что преимущественная ориентация меняется от
[100] к [111] при увеличении толщины покрытия.

В работе [16] было показано, что пленки TiN, на�
носимые вакуумным дуговым распылением, с боль�
шими сжимающими напряжениями имеют пре�
имущественную ориентацию кристаллов [111], ко�
торая изменяется на [100] при малых сжимающих

напряжениях. Согласно модели, предложенной
Пеллегом в работе [20], эти трансформации осно�
вываются на механизме минимизации энергии в
покрытии. Поэтому ниже определенного уровня
внутренних напряжений преимущественная ори�
ентация зерен в покрытии TiN будет [100], а выше
этого уровня будет преобладать ориентация [111].
Таким образом, вероятность формирования пленки
с преимущественной ориентацией [111] будет уве�
личиваться с увеличением ее толщины и внутрен�
них напряжений в ней. 

Чоу и др. [21] показали, что твердость покры�
тий TiN с преимущественной ориентацией [111]
наибольшая. Это может объясняться тем, что уро�
вень напряжений в таких покрытиях наиболь�
ший, а хорошо известно, что материалы с боль�
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Рис. 5. Энергетические спектры ионов в магнетронном разряде при различных токах в электромагнитной катушке
(PAr = 0.38 Па, PN2 = 0.07 Па):
а – Iс = 0 А, Ud = 312 В, Id = 3 A, Pd = 0.9 кВт; б – Iс = 1 А, Ud = 364 В, Id = 3 A, Pd = 1.1 кВт.
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шими внутренними напряжениями показывают
наибольшую твердость [22].

Полученные нами результаты хорошо согласу�
ются с указанными выше литературными данны�
ми (см. табл. 1). Показано, что внутренние напря�
жения в покрытии увеличиваются как при увели�
чении потока ионов на подложку (увеличении
степени несбалансированности магнетрона), так
и при увеличении энергии этих ионов (подаче от�
рицательного смещения на подложку). При этом
немаловажную роль играет толщина покрытия.

Далее нами была исследована зависимость
удельных потерь мощности в образцах электро�
технической стали марки 3405, на которые нано�
силось покрытие TiN, от толщины этих покрытий
и параметров осаждения (табл. 2). 

В необработанных образцах электротехнической
стали марки 3405 толщиной 0.35 мм с заводским
изоляционным покрытием удельные потери мощ�
ности составили 1.47 Вт/кг. Перед нанесением по�
крытий изоляционное покрытие стравливалось в

водном растворе HCl, а затем образец механически
полировался до зеркальной поверхности. При этом
толщина образца уменьшалась до 0.33 мм. После та�
кой обработки удельные потери мощности в образ�
цах увеличивались до 1.62 Вт/кг. Как видно из
табл. 2, удельные потери в образцах с покрытием
TiN зависят от толщины последнего так же, как от
толщины покрытия зависят внутренние напряже�
ния в них. Это подтверждает тот факт, что покрытия
с высокими остаточными напряжениями, наноси�
мые на электротехническую сталь, способны влиять
на удельные потери мощности в ней. Максимальное
снижение удельных потерь наблюдается при толщи�
не покрытия 800–900 нм, т.е. в случае, когда внут�
ренние напряжения в покрытии имеют максималь�
ные значения (см. рис. 3). 

Наибольший эффект снижения удельных по�
терь был достигнут на образцах 10С и 11С, покры�
тие на которые наносилось одновременно с пода�
чей на подложку отрицательного напряжения
смещения. В этих образцах удельные потери
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Рис. 6. Изображения поверхности покрытий TiN на кремнии, полученные без напряжения смещения (а) и с отрица�
тельным смещением подложки:
а – QAr = 68 см3/мин, QN2 = 16 см3/мин, Ic = 0, Ub = 0, d = 860 нм. б – QAr = 68 см3/мин, QN2 = 16 см3/мин, Ic = 0, Ub =
= –150 B, d = 860 нм.

Таблица 2.  Зависимость удельных потерь мощности P1.7/50 в образцах электротехнической стали от толщины d
покрытий TiN, полученных при различных токах Ic в разбалансирующей катушке и напряжениях смещения Ub
(Q – расход газов, мощность разряда = 1.5 кВт) 

№ QAr, см3/мин QN2, см3/мин Ic, A Ub, V d, нм P1.7/50, Вт/кг

1С 68 16 0 0 600 1.77

2С 68 16 0 0 1000 1.4

3С 68 16 0 0 1500 1.51

4С 68 16 0.5 0 680 1.7

5С 68 16 0.5 0 880 1.47

6С 68 16 0.5 0 1170 1.69

10С 68 16 0 –100 810 1.27

11С 68 16 0 –150 800 1.27

0
0
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СОЛОВЬЕВ и др.

мощности P1.7/50 были уменьшены до 1.27 Вт/кг,
т.е. приблизительно на 15%.

Снижение удельных магнитных потерь связыва�
ется нами, как и в работе [23], с формированием сжи�
мающих напряжений в тонком поверхностном слое
материала, которые приводят к образованию специ�
фической измельченной поверхностной структуры
магнитных доменов и многослойности доменной
структуры по сечению образцов, дроблению основ�
ных доменов, особенностям динамики доменов при
перемагничивании, влияющим на образование за�
родышей перемагничивания и скорость движения
доменных границ. Снижение скорости движения
границ на поверхности материала с покрытием TiN,
вызванное напряженным состоянием тонких по�
верхностных слоев, может приводить к изменению
кривизны доменных границ (по сечению материа�
ла) и снижению средней скорости их движения. 

Исследования структуры доменов и их ориен�
тации относительно оси легкого намагничивания
в планы настоящей работы не входили. Однако из
литературы известно, что максимальное сниже�
ние магнитных потерь обеспечивается созданием
магнитной структуры в виде узких поперечно�
ориентированных 180�градусных доменов. По�
добную структуру на кремнистом железе, форми�
рующуюся под действием сжимающих напряже�
ний, ориентированных вдоль направления [001],
наблюдали в работе [23]. 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ. 

В результате экспериментальных исследова�
ний по нанесению покрытий TiN на электротех�
ническую сталь с помощью магнетронной распы�
лительной системы с электромагнитной катуш�
кой было показано, что остаточные напряжения в
покрытиях, наносимых с ионным ассистирова�
нием, зависят от толщины покрытия, потока и
энергии бомбардирующих ионов. Исследовано
влияние параметров осаждения покрытий TiN на
уровень формируемых в них внутренних напря�
жений. Подтвержден тот факт, что нанесение по�
крытий с высокими остаточными напряжениями
позволяет уменьшить удельные потери мощности
в листовой электротехнической стали. Были най�
дены оптимальные режимы осаждения покрытий
TiN с остаточными напряжениями до 13 ГПа, вы�
сокой твердостью и хорошей адгезией к подлож�
ке. Нанесение таких покрытий позволяет на 15%
снизить удельные потери мощности в электротех�
нической стали.

Работа выполнена при финансовой поддержке
Федерального агенства по науке и инновациям
(ГК № 02.516.11.6117).
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