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! loкr i , 1 ·:ш1 из 1 н;1рокснапатита ( ГА) наносили на подложку нз титанового сплава способом микро11лазменноrо 

11ш 1 1. 1.1с111 1я (Ml lH). Для изу<.Jения связи между параметрам и MTTI [ (сила тока, расход плазмообразуюш1;;1 ·0 газа, 
.111с 1 ,1 1 щш1 наnы~сния и расход 1юрошка) н характерисп1камн ГА покрытий (~1икростру ктура морфоло1 ·ия содержание 
Kpii CT<l ' IIl ll' ICCKO H и аморфно ' i hаз . ) . , , · 1· <1' . , гекстура применялся ~1стод факторного эксперимента с дробными репликами . 
Рассчитано также шrняние толщины покрытия и последующей термообработки капыленного слоя на фазовый 

' ' , покрынrи . езультаты демонстрируют каЛН'JИе особенкостей процесса формировакия покрьпай сосrав 11 тсп:тvру · v р 

в усю01rях процесса МПН. 

К . 110 •1е11 ы е слов а: J·11iкро11"юJ.11снное напыление, гидрок

с11шщ111и111, 11щю.\/еmры ре:;1си.на, свойства nоl{рытий, т1::кс-

1т1ро. исс.'/еiJщшиия, регресситтый анализ 

Покрытия нз rидроксианатита (ГА) на металли
ческих импла11татах обеспечивают гроltной ттоло

ж111 елы1ъrй J !)фект: увеш1L1е1 111е скоростн фог ш
рова 11 11я костноli ткани ; спосо,..11остт, образовы

вать связи с костью (остео11нтеrрация ) и снижен11е 

·sагряшения продуктаJ11И коррозии мc·1 a.1uia. !1шз

~1 е1111ы покрытия, зан1шающие важное место сре

ди прсд.1аrаемых рсшен11й , 11111еют ряд недостат

ков, ко·1 оры связаны с высокой тем пер< тур й 

11 1юм нной струи и несоотв~тс rвием ко1фф111 1н

ентов тер шческого расширенш1 метал ra и гид

роксиапатитовой керам11ки. Kpo:vr того, ннтен

си вн 1,1i,i !larpeв частвц ГЛ в плазмешюй струе и 

их м 1 новснное охлаж, сш1е ria под. ожке делает 

во'Jмuжньш , с одной стороны, формнрова11нс 

а '" рфной фа'3ы (АФ) в структуре накрытия, с дру-
rои стор ны, п рече11ь ГА llJJIOMl:HHOЙ стру 

со·3;_~аст воз южrюсп, его ра:шожеш1я с образова

!\ 11 с\1 оксиrищюксиапатита и оксиапатита ( ОЛ), 
обр~нов;шия кальцийдефиц11 гного гидрокснаnати 

та и фа·ювый перехоц ГА в трию1льцийфосфат 

(ТКФ), тетракru ьциiiфосфu нлн даж в токсич

ныli СаО [1 З] . Эти фюы ~1е11е · стойки к р з< р
бцю-1 , 'lCM СТС ' ИОМеТр!!ЧССКl\ ft Г , ЧТО Пf)ИВОДИТ 
к 1лменен11Ям в пр цсссе ост оинтеграuии . В то 

же вре~1>1. известно, что ГА покрытия., содержащие 

ЛФ, ю1 1 т более высою1 механ11ческие свойства 

по сравнению с полностью кр11сталлнчными пок

рьп1н1ш1. В связн с :>п1м оптим· 11,ный фазовый 

состав н струк1 ура ГА покрытиi·! , 1<оторыс об с

nечилн Gы сочеташ1~ б11оло1яс1еской сов 1естн-

мос111 и хоротих механических свойств, являются 

прс.цметоNr обсуждения. С одн й стороны, тре
буется максшv1аньно возможная крнсталлнчность 

ГА, с другой - необходимо остав.1ять некоторо 

(до 15 %) количество АФ, бJJаrодаря растворению 
которой ускоряс ся фиксацня 11 плантата п рост 

кости . О н ко в обоих с:1учаях необхо нмо обес

печить возможное~ ь контроля струюуры и сос

тава ГЛ покрыт11й путем регу 11рования 11араJ\1ет

ров нроцесса на 1 1 сения . Некоторы раб ты в э·rой 

области 1юсвs1щсны расчету влияния различных 

параметров плаз rенного напылення на характе

ристи ки ГА покры птй, в '1астности, фазовыii сос

тав . Проанали ·зир вано также влияние гаких па

раметров, как .vюrц1rость плазмотрона 11 днстанщ1я 

напыл 1 111я 14- 6], состав плазмообразуннц го газа. 
расход транстюртирующего пла 11 rтоложет1 точ

ки внесения ворошка [7]. Представ ~яе rся пра

вил ьным при:v1енять к такому анализу r1одход, пр11 

к тором объектом анаю1 ·3а выбнрается ч.ас·1111щ 

IA. в 11ронессе плавления которой в п нерсчном 
сечении выделяют трн зоны : нсрасnJJав.1ею-юе яд

ро, расплав стехиометрического ГА 11 внсu1ний 
с:tой с 1-1 а11больш11 ·1 уровнем нагрева, содержащиii: 

дсгидроксит1роnа11 11ы й ГА и щюдукты его paз

JJOЖt:НIJЯ [2, 4, 8] . Структура и войства сформн
рованных покрытий зависят от соотношения раз

меров этих зон, которые ~ свою очередь зависят 

от условий нагрева движущейся часпщы 11 yc
JIOвI1 !1 ох . 1аждения при нанесении на основу. Наг
рев частиц прн r1лазмен11ом напылен11и np 1 1 схо

л.ит в условнях нестационарной теплопровод

ности . Д11 11амика нагрева и распределение тем

пературных полей внутри часпщы зав11спт о r крн

терисв Бно и Фурье . Важную роль в да1111ом случае 

' Ю. С . liorиcoи, Л. Л. fiорисош1 , А . Ю. Туни f(, 'vl. Н. Карпец, С [, Вой~арович, А. Н . КислиL~а, Е. К. Кузьмнч-Я нчук, 2008 

4/2008 15 



НАУЧНО-ТЕХНИЧЕСКИЙ РАЗДЕЛ 

играет коэффициент теплопереноса от газа к по
верхности частицы, связанный с теплопровод

ностью газа. Повышение последней приводит к 

увеличению температурного градиента внутри 

частицы и быстрому перегреву ее поверхности. 

Это явJJсние может наблюдаться прк использо

вании в качестве плазмообразующего газа смесей 

аргона, водорода или гелия, которые широко при-

1еняются при нанесении А покрытий. Отрица

тельный эффект, проявляющийся при увеличении 

количества водорода в смеси, был эксперимен

тально доказан в работе [7]. 
Расчетно-теоретический анализ формирования 

аморфной структуры в условиях газотермическо
го шшы Iен ия позволил установить основные фак

торы, rшияющие на этот процесс [9]. Прежде всего 
это толщина. температура и теплофизические ха

рактеристики как охлажденного сплета, так и под

ложки, на которую он наносился, а также свойства 

газовой струи, выраженные в термическом вли

ян 11и на систему «сплет-основа». 

Е11~е одной характеристикой \'А, определяю
щей его биологическую активность и механичес

к11е свойства, является текстура структуры. Из

вестно, что ионы Са2+ значительно легче переме
щаются вдоль оси с, чем по нормали к ней. Это 

связано с высокой вероятностью образования де

фектов в колоннах Са2+ [1 О]. Возможность по
явления текстуры в ГА покрытии вдоль оси с 

была зафиксирована в условиях напыления вы

сокочастотной плазмой [11 , 12] . 
Задачей данной работы было исследование 

влияния разш1чных параметров микроплазменно

го напыле11ия (МЛН) на характеристики покрытий 
из ГА, а также опрс ел шrе эффективности вли 

яния на свойства покрытий такого средства уп 

равления фазовым составом, как термическая об

работка нанесенного покрытия . 
)кспериментальные данные были получены с 

помощью метода планирования эксперимента. 

Было рассмотрено 1ыияние различных параметров 

ка 1< ш1 фазовый. состав покрытия, так и на воз

можность получения в нс,,r текстуры . 
. Мстод111са Jкслср~1ме111·а . В качестве напыля

емого материала использовали порошок ГА фрак

цией 50 .. . 80 мкм, имеющий осколочную форму с 

большим различием размеров по осям частиц. Фрак
ция характерюуется текучестью в пределах 

120 . . . 124 с/50 г, насыпной плотностью 1,07 г/см3 

и плотностью частиц 2,995 r/см3 . Фазовый состав 
порошка представляет собой полностью кристал

лич11ый Са 1 0(РО4)6(0Н)2 , Са/Г-1 ,67. 

Дифрактометрию исходных порошков и по1<
рытий осуществляли с использованием дифрак

ТО)\[етра « ГСН-УМl » в монохроматическом 

СиК -нзлучении пошаговым сканированием 
а. 

(35 кВ. 35 мА, время экспозиции в точке 7 с , шаг 

0,05°). В качестве монохроматора использовали 

16 
• 

графитовый монокристал.-1 , ус1 ано в, 1сн1 ~ый на 

дифрагированном пучке. Во вр ;-.1я съ \1 ки о [ХlЗ 'Ц 

вращался вокруг нормали к поверхности 1юкры

тия . Обычный метод определения фазового сос

тава и кристаш1ичности ГА покрытий. заю1юча

ющийся в анализе рентгеновских д11фракнио11 ных 

пиков, которые расположены в диаnа1онс углов 

20 = 25" .40° [ 4, 13 ], не подходит для 1 скстурн

рованных покрытий. В этом случае знач1нелыюе 

количество рентгеновских дифракционных пиков 

может располагаться также на углах 20 = 37 ... 65°, 
поэтому данные ~ ифрактометр11 стеских 11З ~1ер н иlr 

(предполагая наличие текстуры в больш1 1нств. 
покрытий) были обработаны с использовани~м 

программ «PowderCell 2.4» для обес печен11я по.r
нопрофильного анализа рентгсl!овского Сllсктра 

смеси поликристаллических фазовых комнонеll
тов. Текстуру рассматривали с использоваН1 1 (;М 

модели Марча-Долласа , а профили дифра 1щион

ных максимумов аппроксимировали фу11кш1сй 
псевдоФойгхта. Количество АФ оттрсде я1ш с по

мощью комплекса программ «GSAS». Морфо
логию и химический состав микроплазм нных 

покрытий из ГА исследовали путем нан ссн ня 

тонкого слоя углерода на их пов~ рхность с по

мощью вакуумного метощ1. Исследова ння прово

дили на микроскопе «Camebax» SX-50 фrtр~1ы 

«Cameca». Влияние толщины 1 'Л покрып1я на фа
зовый состав и текстуру оценива ~и с по~ющью 

анализа покрытий различной то.тщ111 1ы и 11ослой

ного рентгеновского контроля (шаг 50 мкм). 
Для нанесения ГА покрытий использова.1 11 t с ис

тему МПН MPS-004 с плас~мотроr1ом МР-03 [14, 
l 5]. 

Планирован не экснсримента 11 рс1 рессио11-
11ый а11али.з процесса МПН nо1;:рыт11й ю ГА. 

Нанесение покрытий с помощью процесс:~ га10-

термического напыления поднадает 110!( 1-:а 1 с t ·о

рию многофакторных. Количест1ю фаюоров, ко

торые влияют на свойства покрьrrюr, ;юс п1гзt:т 60 
и более. Поэтому в настоящее вре~1Я н::шболсе при

еrvmемым путем анализа мнотчислснных взаимо

влияний между параметра:-. 1и газотсрмr1чсс1<ого на

пыления и свойствами покрып1й JJВЛяется исполь

зование статистических методов пла111 1 rювания ·ж

сперимента. План эксперимента по МЛН был рю
работан с целью оценки влияния разл11ч 1 1ь1х пара

метров процесса на ключевые характср11стнки Г 

покрытий (кристалличность, соJ(ержание ~-ТКФ и 
СаО, текстура и т. д.). Исrюлъзовалн метод Ф,ак
торного экспери 1снта с дробнымн рсплпкам1 1 (2"'- 1

) . 

В качестве варьируемых параметров выбнрали си

лу тока ! (А) , расход плазмообр·вующсго газа Vп, 
(л/мин), дистанцию напыления h (мм) 11 расхо 

порошка Gп (1/мин) . Условия nроnедсния )l(С l/е

римента no МПН пре ставле11ы в та л . 1. 
Результаты рентгенофазового анатпа состава, 

коэффициента текстуры, параметров ренrетки (а, 
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с) и объема элементарной ячейки V приведены Т б 1 р _а JI 11 ц а сж11 мы ~111кропл nзмен но го напьшешш 

1 
в табл . 2. 

С rсдует обратить внимание на изменения па
рамсчJов решетки в покрытиях по сравнению с 

наqа_ ьным порошком. Параметр а уменьшается 

с 0,94 18 до 0.9386 ... 0,9403 , пара\1стр с увеличи 

вается с 0,688 1 до 0,6883 ... 0,6888; объем эл м ~а
тарной ячейки р тетки уменьшается с 0,5286 до 
0.5252 . .. 0.5273 . Эти результаты соответствуют 
данн ым, получе1шым прн напылении ] 'А покры
тий 'v!еТОДОМ ] [VQ [2], И СВИ етеЛЬСТВУЮТ об ОТ

суТСТВНИ в п крьпни ОА образование которого 
характеризуется значительным умен1,ше11ием па

раметра а. 

Были оrтределены ли ней ные ре рсссионные 

моде. и для всех характеристик покрытий (ГА, ~

ТКФ, АФ и r). Для вы <шсления этих характеристик 

получ ны с е ующие уравнения р rрессни: 

ГА=- 97,75 + 0, 15/ + 0,5 Vnr - 0,063h - 3,75Gn, 

r)-ТКФ - 1,62 + 0,025/ - 1,25 V11 г + 0,0 ! 6h + 0,94G
1
p 

АФ = 0,625 - 0,1 _8/ + О , 75 /1111 + 0,047h + 2,81 Сп, 

t = 0,73 - 0,022/ + 0,232 Vn г + 0,026h + 0,34G п· 

2 

3 

1 

№ опыта !. л V
11 1

, Jl/ MHH f1, 1-I M с" . 1 ~1 1 1 1 i 
- _L,,;----11 1 4) 2 160 

2 45 2 80 _Qd_ 

3 1 45 J )()0 0.4 JI - -
4 45 1 80 1,2 

5 35 2 160 0~ll 
- f-- <1 

6 35 2 80 ~-2 - -- -
7 35 1 160 1.2 

f--

3 35 1 :';() OL~I 
9 40 1.5 l2 0 0.8 

~ 

Рис. J Микроструктура (а, Х200) и морфология (6, Х400) Г1 \ 
покрытий, относящихся к разным группам: сверху внщ -
образеu № 4, 2, 7 

ГА 

lOO 

92 

98 

93 

96 

93 

94 

8S 

98 

90 

~-ТКФ АФ 

о о 

з 5 

2 о 

Ко-эфф11 -
uнснт 

тексту-

ры 1 

1 

1 

0. 53 

llJpaщ: rrы ·•11 с·м~1 11 Jpнoi'1 
я 1 1 ~11 ю1 

(J.IOI С , 11'1 ~Н~1 1 

о,94 1 & 1 0,6 &11 1 j о .• _:_2~' х7 ~ .

11 

0 .9403 а. 6887 О, , _, 

1 

0.9400 0 .(J!\7~ -г;;. )_(i_ 
-+----+----+-~---+- - -

<; 2 
~ 

0,48 ---~__,,__О.93 86 (),68R5 0.5252 

4 о 0,6 1 0,9393 0,688.t 0.5259 
1 1 

3 4 1 

1 3 3 1 

1 

0.69 -
0.5263 

* Со. 11сржание СаО во всех образцах отсутствовало. ~~"_J 
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напыленных слоев меж у этими двумя гру1111ами . 

Благодаря замедлению процесса кристюшизации, 

уменьшение скорости охлаждения способствует 

формированию текстуры . Очевидно, что основной 
причиной появления последней в микроплазмен

ных ГА покрытиях является относr-1тс1ьно низкая 

кинетическая энергия напыляемых час!'иц (в ус

ловиях МПН скорость частиц составляет 

50 ... 60 м/с) и получение из ГА частиц сп етов 

большой толщины. Это согласуется с результа

тами, полученными нри высокочастотном плаз

менном напылении ГА покрытий, когда скорость 

час иu также была не·;начите 1ьна и в результате 

олучен:ы слои с ориентацией ГА структуры по 

оси с [11 , 12] . 
Высокая степень кристалличности и низкое со

держание ~-ТКФ в микроплазменных ГА покры
п~ях является результатом особенностей тепло

вых 11роцессов, протекающих в данных условиях . 

Уменьшение теплопроводности 1 щазмообразую

щего 1 аза в связи с пр1 rменением чистого аргона 

вмесtо смесей Ar + 1 f2, Аг + Не обеспечивает 

уменьшение температурного градиента в частицах 

ГА в период их нагрева в rшазме. :>то позволяет 

уменьшить перегрев верхнего слоя частиц и по

давить процесс потери [ОН ·] и разложения ГА. 

Апализ уравнений ре1·рессии позволил оценить 

влияние каждого параметра и определить их роль 

в формировании КОJ\.Шлекса характеристик ГА 

покрытий. Влияние оценивали как результат ак

тивности параметра в условиях двух различных 

процессов: нагрева и ускорения частиц во время 

их пол га в струе плазмы; деформации и охлаж

дения частиц на поверхности подложки. Наиболее 

активным параметром является дистанция :напы

ления h, возрастание которой в дет, с одной сто

роны, к увелпчеюно врем ни 11ребывания частиц 

в н rазменной струе и развитию процесса разло

жения ГА (ГА умен ьшается, ~-ТКФ увел11чива
ется), а с другой - к понижению температуры 

под ожки и увеличению скорости охлаждения 

частиц (АФ и коэффициент текстуры увеJiичива

ются). 

t:; 99 ! 
2 

О 20 25 :ю З5 40 45 50 .) .3 60 28, 1·ра; 1 

Рис. 2. Рентгенограмма текстурнµованного мнкроллазменно

го покрытия (олыт № 2, ГА/~-ТКФ/АФ 98/2/0, t = 0,53) 

Повышение силы тока 1 11риводит к более 1111-
тенсивном нагреву и rасплавлсн11ю часпщ. что 

ведет к частич..ному р<~.1ложенrпо 1 А (Р-ТКФ уве
личивается) . О нако затем горячи частицы н теп

ло от плазменной струн увел11ч11вают температуру 

подложки, у"1еныuая гем самым скоросr охлаж

деrrня частид, и как ре·зулы·а г содержаш1с АФ 11 

коэффициент текстуры уме.яьшаются 11 ГА уве

ЛИ'IИ1Зается (вероятно, в резул ьта1 кр11ста.J111н 

зации АФ [4]). 
Расход плазмообразующ ro газа влняст на тем

пературу и скорость пла·~менной струи . Полому 

увеличеrrие его расхода в дет к умсны11ению тем

пературы плазменной струи н част1щ, сокраще

нию времен11 нагрева час ·иц 11 подав снню про

цесса разложения ГА (ГА увел 11 чнвае я, ~-ТКФ 
уменьшается) . Однако но этой прнч11 не -icr-.mepa
тypa подложки уменьшается , что способствует 

аморфизации структуры покры 1 юr (АФ и ко эф
фициент текстуры увсл11ч11ваются) . 

Расход порошка оказыпает комплексное вшrя1111с 

на процесс мm-1 . в услоnня последнего плотность 

порошка в газовом потоке выше, ч l\t прн традн

ционном плазм ином наттыл ~шн. так как диаметр 

шrаз 1енной струи соста вляет 2 .. . 3 мм. ра·~мер 11ят

на наnы ения 3 . .. 6 мм. Это означает, •tro загрузка 
пятна напыления часпщамн ГА составляег 

4 .. . 10 г/(м нн ·см=\ T01J(a как ,~щя трад~111110нrюго 
плазменного напы 1ения - 2 . . . 3 1 /(м1111·см:>) . 
Объемная ко1-щентрация час 1rц ГА D микроплаз

менной ст~уе в этих условинх достнrаст (1 о-
3 ... 10--4) см /см3 , ч то может спровоцнроnать воз
можность многочисленных столкновений между 

частицами 11, снизrш скорост~, П(Юдвнжсн11я , уве

лич1пь время их нахож,..1.сн11я в стру . :) го об с 
ловливает схожесть вшшння этого пара.метра с 

влиянием дистанцин напыления (ГЛ уменьша~..:r

ся, ~-ТКФ, АФ 11 коэфф1щн н r rекстуrы увсл11 -

чиваются), однак этот факт требует даль11е11шс1 о 

исследования. В uслом необхо,:щl\10 оrметнтъ, что 

нагрев частицы при Mlllf пропсходнт в услов11я:х 
снижения температурного град11е11та в часпщах 

ГА . Это позволяет уме11ьш1лъ нсрсгр в верхнего 

с юя 1~астиц 1,r подавн1 ь про1 ~есс 1ю r·ери l ОН l н 
разложения г А, LПО обсслеч11ва т полус1ен11е r А 
покрытий с высокой стеленыо кристалличности . 

Медленное охлаждение частнц прн охлажденнн 

на подложке способствует форш1роrзшшю текс

туры в нанесенны, ГА покрытиях . 

В 1ия11не толщины напыле1шого с.1оя 11а фа

зовый состав и текстуру шкроплазмсНJ:tых ГА 
покрьrr11й . Пронсдеrrы дифрактомстр11ческие ис

следования покрытий ю Г различ11ой толщ111:1ы 

(от 80 до 360 мкм) , по ученные прн сле,пующ11х 

параметра процесса: l = 45 А. И = 28 В. V
11 

г = 
= 2 л/мин , G = 1.2 г/мнн, h = 100 мм, а таюке 

п 

послойный дифрактом трнч ский а11ашп 11окры-
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Табл n ц а 3. Хара1пер11ст111.;а фазового соста1щ 11 1щ аме1 

l . Фазовый состаR, ~1ас . % 
емтт~атура, f-----

C ГА ~D-T~ АФ 
l~Г~!с~ю~о1~11с~ж'--_._----+ 99 0 О 

~~ 1 20 - - -+-- - 44 21 35 

ы рсше·rю1 ГЛ покрып1ii после те мооб або1кн 

Коэфф~u.ис11т 1 

·~ 

Параметры элементарной я •1ейю 1 

- -
текстуры 1 

1 V, нм 
.; 

а. нм С, l lM 

-
l 0.9941 ~,6~75 0.5275 

~ 

- ,___ 0.77 0,93803 0,6896 01_~ 

600 89 7 4 1 О]]__ 0.9404 о.ыт 0. 5280 
·С-- - ... _ ;.__ 

700 86 9 ою 0,9404 0,6893 0.5280 ---5 

2 20 ,___ __ _ 95 +------1--- о _О:~ 0.937 5 ~0.6899 0,5~ 

_2_~_6_QQ__ 95 5 0 о 44 0,9393 о 6902 0,5274 . . 

2 700 95 5 о 0.4" 0Ji901 0,9392 0,52 73 
--·-t--- -

3 

3 

3 

20 

600 

700 

1 

74 11 15 

96 f-----:--+1--~'-
96 

тин толщиной 360 K?-.t с последующей сошлифов

кой слоев. Анализ р зультатов дифрактометрни 

позволяет с лать вывод, что фазовый состав на

пыленвы · нокры шй и их т · 1 ·ст ра зависят от то. -
щины напыленного слоя . ак, в покрытиях тол

щююй до 100 мкм текстура лнбо отсутствует, ли
бо незначнтелы1ая (t - 0,9), содержание АФ сос

тавляет 7".9 tac. %. При толшине покрытия бо, ее 
100 мкм коэффицrrент текс1 уры у1-1сньшается до 

0,7, а со ержание АФ - до 4 " .5 мае . %. В nок
рьrгии толщиной 360 мкм ст пень текс·1 уры также 

возрастает (1 = 0.34 ), а колrtt1есттю ЛФ умt:ньша

ется до 2 мае. %. Отмеченная те11деrщ11я n ияння 
толщины покрытт1я на т кстуру и количество ЛФ 

отче1ливо проявляется прн послойном анашнс 

1юкры шя. Так, увс,;ш 1снне толщины с 50 до 
360 м.км демоне~ рнруст стабнльное втрастаю1е 

степени rекстуры с уменьшсн неr-1 ко)ффиц11ента 

текстуры с О. 72 до 0.34 (рис. 3 ). 
Харак ерно. что эта зав11симость сохраняется 

с увел~rчением толщины до 200 мкм. В дальней

шем ст пен ь текстуры, кол11чество АФ и фазовый 

состав остаются на том же уровне. 

Вш1яtше терм11чес~.:ой обработк11 11а фазовый 

состав микроп.~азшшных ГА по.крып1й. Изучено 

1:1л 11я нис изотсрм11чсского отжига на процесс прев

ращения ~-ТКФ в ГЛ и криспшлизацию АФ. Огжиг 

проводили в атмосфере аргон'1 щш температуре 600 
и 700 °С в теченн двух часон. С одной тороны, 
")ПI теl\!пературы принадлежат области стабилыrоrо 

существования фа·зы r А; с друтой - ОНI [ захва

тывают тс~1 пературу 11·1чала крист mизаuии амор

фных составляющнх ГА (- 630 ° ). 
Для нссл ования были выбраны микроплаз

менные покрытия из ГА трех составов: 1 - с 

высоким количе вом АФ (примерно 35 мае . %) 
и ~-ТКФ (примерно 21 мае . %); 2 - без АФ и с 

нсболыни~t количеством r3-ТКФ (примерно 5 мае. 
%) и 3 промежуточный вариант - 18 rac. % 
~-ТI Ф и 1- 1\1ас. % АФ. 

4/2008 

• 

1 0,9379 0.6896 0.5254 

0,9~ 0,9402 О,~98 0,5281_ 

О..>?З 0.9404 0,6902 0.52i:<IL._ 

Коэффициент текстуры ГА составил 0,77, 
0,445 и 1 соответственно для покрытий 1- 3. Ана
лиз результатов, представленны в табл . 3, по

казал, что вследствие изотер ~ического отжига со

держание АФ и ~- КФ уменьшилось в образцах 

№ 1 и 3, количество 1 'А фазы соответственно воз

росло. АФ в образце N~ 3 (t5 мае. % общ1;го сос
тава) полностью трансформировалась в кристал 

лический ГЛ, а количество ~-ТКФ уменьши ось 

до 4 1ас. % (бол с •1ем в 2,5 раза) . Этот пр нссс 

сопровождается формированием текстуры (t = 

= 0,92). В образце № 1 с вы OI(HM сод ржанием 

АФ (35 мае . %) процесс кристаллизацин не был 
завершен (остаточное содержание АФ около 5 
мае. %), количество ~-ТКФ фазы уменьшилось 
в 2,3 ... 3 раза. 

ГА , rJ -TKФ , ~tae о;. 
. о 
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Рис . 3. Из~1енение фазового состава (а) и текстуры (б) по 
толщине д 1 А покрытия· 1 - ГА; 2 - -- АФ; 3 - ~- ТКФ 
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В процессе тер~шческой обработки в образце № 2 
с большой степенью текстуры (t = 0,45), незначи

теm,ным количеством ~-ТКФ (примерно 5 мае . %) 
и нс содержащем АФ изменения не обнаружены. 

Параметры решетки и объем элементарной ячейки 

после отжига увеличиваются, поэтому степень 

текстуры сохраняется в текстурированных пок

рыпtях при превращении ~-ТКФ в ГА. Если на

ч ьное покрытие не текстурировано, то отжиг 

сопровождается формированием текстуры и пре

образованием ~-ТКФ в ГА. 
В заключение можно отметить, что корреля

ционные соотношения между параметрами урав

нения регрессии позволяют найти пути для кон

троля структуры и фазового состава ГА в усло

виях МТТН путем 

увеличения силы тока и дистанции напыления , 

что ведет к возрастанию кристаллической фазы 

ГА и к уменьшению степени аморфизации; 

уве. ичения силы тока, дистанции напыления, 

расхода плазмообразующего газа и порошка, что 

способствует появ ению текстуры ; 
увел ичения расхода плазмообразующего газа, 

уменьшения дистанции напыления и расхода по

рошка, что способе вует снижению в покрытиях 

содержания ~-ТКФ. 
Исследование влияния толщины покрытий на 

их фазовый состав и текстуру позволило устано

вить, что к01шчество АФ и ~-ТКФ увеличивается 
при уменьшении толщины ГА покрытия ниже 

200 мкм. При этом коэффициент текстуры ока
зывается более чувствителен к толщине покрытия 

и постоянно возрастает по направлению от по

верхности покрытия к подложке, особенно ин

тенсивно при толщине менее 200 мкм. 
Термическая обработка ГА покрытий при 

600 ... 700 °С приводит к частичному превраще

ншо ~-ТКФ и АФ в ГЛ , при этом коэффициент 
текстуры нс изменяется (остается таким же , как 

и в напьшенном покрытии). В то же время, если 

в исхощ-юм покрытии текстура не сформирова

лась, то она образуется нри термической обра
ботке . 
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