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На сегодняшний день наиболее универсальным и перспективным методом получения всего спек-

тра покрытий (от традиционных металлических до многофазных нанокомпозитных покрытий) 
признается метод магнетронного распыления. Метод позволяет синтезировать полный спектр ме-
таллических (Al, Ag, Au, Ti, Si и т.д.), керамических (TiN, ZrN, TiC, TiО2, Al2O3, SiO2), нанокомпозит-
ных покрытий. В данной работе рассмотрена возможность нанесения защитного покрытия на по-
верхность дроби гидрида титана методом магнетронного распыления. Гидрид титана представля-
ет собой важный промышленный продукт, имеющий многочисленные области использования. В ра-
боте установлена возможность создания металлической алюминиевого пленки на поверхности дро-
би гидрида методом магнетронного напыления. В результате проведённых исследований образца 
исходной дроби гидрида титана и дроби модифицированной алюминием были получены микрофото-
графии его поверхности с различным увеличением. Анализ микрофотографий поверхности дроби 
гидрида титана модифицированной алюминием показал, что микроструктура его поверхности бо-
лее шероховатая, чем у образца дроби гидрида титана без металлизированного напыления. Поверх-
ность имеет зернистую структуру с размерами зерен 25-50 нм. Дальнейшие исследования необхо-
димо направить на исследования нанесения различных металлических покрытий на поверхность 
дроби гидрида титана, обладающих более высокой, чем алюминий, температурой плавления, напри-
мер вольфрама. 

Ключевые слова: магнетронное напыление, гидрид титана, микрофотографии поверхности, 
металлическое покрытие, микронапряжения поверхности. 

 
 

Введение. На сегодняшний день наиболее 
универсальным и перспективным методом по-
лучения всего спектра покрытий (от традицион-
ных металлических до многофазных нанокомпо-
зитных покрытий) признается метод магнетрон-
ного распыления [1–2]. В данном методе удачно 
сочетаются технологические факторы, способ-
ствующие получению плотных микро- и нано-
кристаллических структур, которые обеспечи-
вают экстраординарные свойства покрытий. При 
этом появляется возможность нанесения покры-
тий на термочувствительные материалы при 
низких температурах. Метод позволяет синтези-
ровать полный спектр металлических (Al, Ag, 
Au, Ti, Si и т.д.), керамических (TiN, ZrN, TiC, 
TiО2, Al2O3, SiO2), нанокомпозитных покрытий 
[3–4]. 

В процессе магнетронного распыления мно-
гие основные параметры процесса оказывают 
существенное влияние на размер зерен покры-
тий, включая температуру подложки, плотность 
ионного тока, напряжение смещения, парциаль-
ное давление реактивного газа. В отличие от 
техники усиленного плазмой химического оса-
ждения из паровой фазы и дугового испарения 
реактивное магнетронное распыление является 
гораздо более гибкой и низкотемпературной 

технологией: оно может быть легко воспроизве-
дено в увеличенном масштабе для промышлен-
ного применения. Совместное распыление ми-
шеней различных металлических материалов 
допускает независимое регулирование каждого 
источника атомов определенного сорта, посред-
ством изменения удельной мощности разряда, 
гарантируя, таким образом, тонкую настройку 
химической стехиометрии результирующего 
соединения. Преимущества метода магнетрон-
ного распыления могут быть сум-мированы в 
следующих пунктах [5–7]: 

1) полное отсутствие микрокапель (микро-
частиц) в генерируемой плазме и, соответствен-
но, в структуре покрытия; 

2) высокая, сравнимая с дуговым методом, 
скорость нанесения покрытий; 

3) высокая степень ионизации плазмы, 
обеспечивающая требуемый уровень ионной 
бомбардировки для получения высокой поверх-
ностной мобильности осаждаемых атомов, что 
необходимо для осуществления фазовой наносе-
грегации; 

4) возможность синтеза нанокомпозитных 
структур при относительно низких температурах 
(200 – 300 °С), по сравнению с дуговым методом 
(более 500 °С) и PECVD (500 – 600 °C); 



Вестник БГТУ им. В.Г. Шухова                                                                                                                        2016, №10 

167 

5) относительная простота масштабирова-
ния метода от лабораторных условий до про-
мышленного применения; 

6) высокая степень контроля и возможность 
тонкой настройки параметров магнетронного 
разряда и, соответственно, состава и структуры 
покрытия. 

В данной работе рассмотрена возможность 
нанесения защитного покрытия на поверхность 
дроби гидрида титана методом магнетронного 
распыления. Гидрид титана представляет собой 
важный промышленный продукт, имеющий 
многочисленные области использования, основ-
ными из которых являются: ядерная энергетика, 
как исходный продукт для получения высокочи-
стого по-рошка титана; в качестве источника 

водорода в двигателях внутреннего сгорания; в 
качестве поглотителя влаги; как добавка в тер-
митных и воспламенительных составах и т.д. [8–
12].  Необходимость создания защитной пленки 
на поверхности дроби гидрида титана обуслов-
лено необходимость увеличить его низкую тер-
мостабильность для использования в атомной 
промышленности в качестве наполнителя для 
радиационно-защитных композитов [13–15]. 

Методология. В работе проводилось напы-
ление металлического алюминия на поверхность 
дроби гидрида титана. Напыление покрытия 
проводилось в вакуумной установке QUADRA 
500, оснащенной несбалансированной магне-
тронной распылительной системой. На рис. 1 
показана схема нанесения покрытий. 

 

 
Рис. 1. Схема процесса нанесения покрытий методом магнетронного распыления (слева);  

схема несбалансированного магнетрона (справа) 
 

В установке реализован один из наиболее 
эффективных на сегодняшний день методов 
нанесения металлических или реактивных по-
крытий. В центре вакуумной камеры  располо-
жен планетарный механизм, а по ее периметру 
установлены магнетронные источники плазмы. 

На магнетрон устанавливалась мишень, из-
готовленная из алюминия. В вакуумную камеру 
на предметный стол помещаются образцы под-
ложек из предметного стекла. Камера с образ-
цами откачивается до остаточного давления га-
зов 9·10-3 Па. Для предварительной очистки и 
активации поверхности подложек камера осна-
щается ионным источником и нагревательным 
элементом. При равномерном нагреве вращаю-
щихся деталей происходит испарение воды и 
углеводородных соединений и увеличение по-
движности поверхностных атомов и молекул. 
Для очистки поверхности от оксидной пленки и 
других относительно термостабильных загряз-
нений проводится ее обработка выходящим из 
ионного источника пучком ионов с энергией 1–
1,5  кэВ. 

С помощью устройств автоматического га-
зонапуска, имеющего обратную связь с прибо-
ром контроля вакуума, в камеру подается рабо-
чий газ – аргон до давления 6·10-2 Па. Включа-
ется вращение предметного стола, ионный ис-
точник выводится в режим травления: ускоря-
ющее напряжение 2200 В, ток 110 мА и прово-
дится ионная очистка поверхности подложки в 
течение 10 мин.  

Принцип действия ионного источника за-
ключается в отборе ионов аргона из плазменно-
го разряда, возбуждаемого между анодом и ка-
тодом в скрещенных электрическом и магнит-
ном полях. Поток ионов аргона направляется на 
обрабатываемые изделия и бомбардирует их по-
верхность, очищая от загрязнений. С поверхно-
сти изделия (подложки) удаляются микроза-
грязнения, препятствующие образованию проч-
ных связей поверхностных атомов подложки с 
осаждаемыми атомами покрытия. Причем пред-
варительная обработка поверхности в вакууме 
значительно улучшает адгезию защитной плен-
ки. 
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После окончания этого процесса с помощью 
устройств дозирующего газонапуска устанавли-
вается постоянное натекание реакционных газов 
– азота с относительным парциальным давлени-
ем 0,22 Па. Включается магнетрон с параметра-
ми работы – 500 В и 6 А. Расстояние от подло-
жек до магнетрона было одинаковое 70 мм, вре-
мя напыления составило 30 мин, частота враще-
ния предметного стола составляло 20 Гц. 

Операцию остывания проводили в две ста-
дии: первая - на протоке аргона и вторая – на 
базовом вакууме. При остывании в вакууме 
уменьшается влияние негативных факторов – 
покрытие проходит частичную релаксацию (пе-
реходит в равновесное состояние), температура 
поверхности изделий с покрытиями уменьшает-
ся. После завершения операции остывания ав-
томатически производится напуск в вакуумную 
камеру атмосферного воздуха и выгрузка ком-
позитов из вакуумной камеры. 

Анализ микроструктуры полученного алю-
миниевого покрытия проводили на сканирую-
щем электронном микроскопе высокого разре-
шения TESCAN MIRA 3 LMU в Центре высоких 
технологий БГТУ им. В. Г. Шухова. 

Основная часть. В ходе проведённых ис-
следований образца дроби гидрида титана были 
получены микрофотографии его поверхности с 
различным увеличением. На рис. 2 представле-
ны микрофотографии образца дроби гидрида 
титана без защитного металлизированного по-
крытия. 

В результате проведённых исследований 
образца дроби гидрида титана модифицирован-
ной алюминием были получены микрофотогра-
фии его поверхности с различным увеличением. 
На рис. 3 представлены микрофотографии об-
разца дроби гидрида титана с защитным метал-
лизированным покрытием в виде алюминия.  

Анализ микрофотографий поверхности 
дроби гидрида титана (рис. 2) показал, что мик-
роструктура его поверхность ровная, гладкая, 
также анализ микроструктуры поверхности ма-
териала показал наличие небольшой пористости, 
неровностей, преимущественно  впадин, а также 
неглубоких продольных трещин. Наличие у 
дроби гидрида титана оксидной плёнки препят-
ствует свободному высвобождению  водорода, а 
также немного заполняет микротрещины на по-
верхности.  

Трещины на поверхности объясняются 
напряжениями, вызванными из-за различных 
удельных объемов титана и гидрида. При тер-
мообработке поверхности дроби гидрида титана 
микротрещины будут увеличиваются и через 
них будет происходить активное выделения во-
дорода. 

Анализ микрофотографий поверхности 
дроби гидрида титана модифицированной алю-
минием показал, что микроструктура его по-
верхности более шероховатая, чем у образца 
дроби гидрида титана без металлизированного 
напыления. Поверхность имеет зернистую 
структуру с размерами зерен 25–50 нм. На неко-
торых участках поверхности наблюдается вы-
страивание зерен в определенном направлении, 
указывающее на текстурированность нанесенно-
го алюминиевого поверхностного слоя. 

Как и на поверхности дроби гидрида титана 
без металлизированного покрытия, на поверхно-
сти дроби гидрида титана модифицированной 
алюминием так же присутствует оксидная плён-
ка алюминия предотвращающая свободное вы-
деление водорода.  

Также как и на поверхности дроби гидрида 
титана, трещины на поверхности гидрида титана 
модифицированным алюминием объясняются 
напряжениями, вызванными из-за различных 
удельных объемов титана и гидрида. Но на мик-
рофотографии отчётливо видно, что на поверх-
ности модифицированной дроби отсутствуют 
микротрещины. Их заменили небольшие микро-
углубления. По всей видимости, нанесённое ме-
таллизированное покрытие в виде алюминия 
заполнило микротрещины и вместо них образо-
вались углубления. При термообработке по-
верхности дроби гидрида титана модифициро-
ванной алюминием, предположительно, микро-
трещины не будут увеличиваться, так как в 
большей части отсутствуют или частично за-
полнены металлизированным покрытием. 

На микрофотографии отчётливо видны так 
называемые «перья» указывающие на наличие 
на поверхности дроби гидрида титана защитного 
металлизированного покрытия. Во время термо-
обработки данный защитный материал оплавил-
ся и поменял цвет на более светлый, что и видно 
на микрофотографиях. Защитный материал за-
купорил большую часть микротрещин и  неров-
ностей на поверхности дроби гидрида титана без 
металлизированного покрытия. 

Для определения термостабильности дроби 
гидрида титана использовался метод дифферен-
циально-термического анализа. 

В результате проведенной работы по иссле-
дованию образца дроби гидрида титана был по-
лучен спектр дифференциально-термического 
анализа, свидетельствующий об эндотермиче-
ском эффекте разложения, наблюдаемом на 
спектре термодесорбции исследуемого образца 
дроби гидрида титана.  

По кривой дифференциально-термического 
анализа выявлено, что начало процесса разло-
жения дроби гидрида титана соответствует тем-
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пературе в 575 °С. Максимальная скорость раз-
ложения дроби гидрида титана  достигается при 

температуре 694,8 °С. Конец разложения соот-
ветствует температуре 999,8 °С. 

 

               а)                                                         б) 

 

 

 

 

 

 

         
             

          в)                                                            г) 

 

 

 

 

 

 

 
Рис. 2. Микрофотографии поверхности исходной дроби гидрида титана 

а - увеличение в 80 раз; б - увеличение в 500 раз; в - увеличение в 50000 раз; г - увеличение в 18000 раз 
       а)                                                                   б) 
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Рис. 3. Микрофотографии поверхности дроби гидрида титана модифицированной алюминием 

а – увеличение в 80 раз; б – увеличение в 500 раз; в – увеличение в 50000 раз; г – увеличение в 200000 раз 
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Анализ кривой термостабильности образца 
дроби гидрида титана с напыленным алюминие-
вым покрытием показал, что пик термодесорб-
ции водорода из исходного гидрида титана без 
напыления смещен на 60 °С в сторону увеличе-
ния температуры. Это связанно с низкой темпе-
ратурой плавления алюминия – 658 °С и поэто-
му нанесения алюминиевого покрытия снижает 
термостабильность дроби. 

Выводы. Установлена возможность созда-
ния металлической алюминиевого пленки на 
поверхности дроби гидрида методом магне-
тронного напыления. В результате проведённых 
исследований образца исходной дроби гидрида 
титана и дроби модифицированной алюминием 
были получены микрофотографии его поверхно-
сти с различным увеличением. Анализ микрофо-
тографий поверхности дроби гидрида титана 
показал, что микроструктура его поверхность 
ровная, гладкая, также анализ микроструктуры 
поверхности материала показал наличие не-
большой пористости, неровностей, преимуще-
ственно  впадин, а также неглубоких продоль-
ных трещин. Наличие у дроби гидрида титана 
оксидной плёнки препятствует свободному вы-
свобождению  водорода, а также немного запол-
няет микротрещины на поверхности. Анализ 
микрофотографий поверхности дроби гидрида 
титана модифицированной алюминием показал, 
что микроструктура его поверхности более ше-
роховатая, чем у образца дроби гидрида титана 
без металлизированного напыления. Поверх-
ность имеет зернистую структуру с размерами 
зерен 25–50 нм. На некоторых участках поверх-
ности наблюдается выстраивание зерен в опре-
деленном направлении, указывающее на тексту-
рированность нанесенного алюминиевого по-
верхностного слоя. Анализ кривой термоста-
бильности образца дроби гидрида титана с 
напыленным алюминиевым покрытием показал, 
что пик термодесорбции водорода из исходного 
гидрида титана без напыления смещен на 60° С 
в сторону увеличения температуры. Это связан-
но с низкой температурой плавления  
алюминия – 658° С и поэтому нанесения алю-
миниевого покрытия снижает термостабиль-
ность дроби. Дальнейшие исследования необхо-
димо направить на исследования нанесения раз-
личных металлических покрытий на поверх-
ность дроби гидрида титана, обладающих более 
высокой, чем алюминий, температурой плавле-
ния, например вольфрама. 
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Pavlenko V. I., Cherkashina N.I.,  Demchenko O.V. 
THE CREATION OF A PROTECTIVE COATING ON THE SURFACE FRACTION  
OF THE TITANIUM HYDRIDE  
By far the most versatile and promising method of obtaining the whole range of coverages, from traditional 
metal to a multiphase nanocomposite coatings) recognizes the method of magnetron sputtering. The method 
allows to synthesize the full spectrum of metal (Al, Ag, Au, Ti, Si, etc.), ceramic (TiN, ZrN, TiC, TiO2, Al2O3, 
SiO2) nanocomposite coatings. In this paper the possibility of applying a protective coating to the surface 
fractions of titanium hydride by magnetron sputtering. Titanium hydride is an important industrial product 
that has numerous fields of use. In the work the possibility of creation of the metallic aluminum film on the 
surface of a fraction of the hydride by the method of magnetron sputtering. The result of the research sam-
ple, the original fractions of titanium hydride fractions and modified aluminium were obtained micrograph 
of its surface with different magnification. Analysis of photomicrographs of the surface fractions of titanium 
hydride modified aluminum showed that the microstructure of its surface rougher than that of sample frac-
tions of titanium hydride without metallic deposition. The surface has a granular structure with a grain size 
of 25-50 nm. Further research should be directed to the study of depositing various metallic coatings on the 
surface fraction of titanium hydride having higher than aluminum melting point, e.g. tungsten. 
Key words: magnetron sputtering, titanium hydride, photomicrographs of the surface, metallic coating, sur-
face microstresses 
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