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Одной из важнейших характеристик по-
крытий является прочность их сцепления с
подложкой. В большинстве работ по получе-
нию пленок изучаются не только их структу-
ра, фазовый состав, механические характе-
ристики и т.д., но и адгезионные свойства.
Применяемые в промышленности методы

контроля прочности сцепления основаны на
таких методиках как крацевание, изгиб, рас-
тяжение, нанесение сетки царапин и т.д. [1].
Однако эти методы не дают количественных
значений величины прочности сцепления.
Для количественного определения прочности
сцепления используют метод прямого отрыва
пленки от подложки [2 – 11], либо сдвига
относительно последней [5]. С этой целью к
поверхности пленки приклеивают либо при-
паивают металлические стержни, к которым
затем прикладывается растягивающее усиле-
ние. К недостатку данного метода следует от-
нести вероятность проникновения материала

припоя либо клея на границу раздела пленка-
подложка и изменения характеристик сцепле-
ния. В случае прямого отрыва разрыв обычно
начинается в точке, где локальное напряже-
ние превышает локальную прочность. В этом
случае, естественно, результаты измерения
усилий отрыва нельзя отнести к определен-
ной площади. Однако, для оценки работоспо-
собности покрытия вполне достаточно отнес-
ти усилия отрыва к проекции площади отры-
ва на плоскость перпендикулярную дейст-
вующей силе. При определении прочности
сцепления мотодом сдвига усилие направ-
лено на слой покрытия касательно поверх-
ности подложки.
Для определения адгезионной прочности

покрытий методом  отрыва без применения
клеевых соединений и пайки используют
метод штифтов [3, 12, 13]. Суть этого метода
состоит в следующем. В конусообразное от-
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набуто при осадженні покриттів із плазми вакуумного дугового розряду при попередньому
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The paper presents the analysis of information flows for 1980 to 2009, relying on the MSCI, INIS
and Inspec Databases related to the investigations into the bond strength of coatings to the substrate
and the methods of adhesion strength measurement. The analysis shows the method of coating
separation from the substrate and the scratching method to be the basic methods applied for determining
adhesion. About 70% of applications fall on the scratching method. The highest adhesion strengths
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верстие матрицы свободно помещают штифт
конусообразной формы (рис. 1).

После этого одновременно на торец штиф-
та и поверхность матрицы наносят покрытие.
Для определения адгезионной прочности к
штифту прикладывают силу. Под действием
этой силы происходит отрыв одной части
пленки от торцевой поверхности штифта, в
то время как другая ее часть служит своеоб-
разной опорой. Прочность сцепления оцени-
вают по формуле: σ = F/πr2, где F – сила
отрыва, а r – радиус торца штифа. Однако,
этот метод имеет ряд недостатков. Он при-
меним, в основном, для толстых пленок
(/100 мкм). Для тонких пленок происходит
неравномерный отрыв штифта от пленки и
ее прорыв. При испытании хрупких покры-
тий с высокой адгезией наблюдается разрыв
в узком кольцевом зазоре, который прилегает
к периметру штифта.
Существует также метод, основаный на

возбуждении продольных колебаний ультра-
звуковой частоты в металлическом цилиндре,
на торец которого нанесено покрытие [14].
Отрыв покрытия от поверхности металла
происходит в момент, когда сила, возникаю-
щая в покрытии и вызываемая колебаниями
частоты, превышает силы сцепления. Вместе
с тем, этот метод из-за сравнительной слож-
ности не нашел широкого применения.
Для опредения прочности сцепления по-

крытий и их физико-механических свойств
используют также метод царапания [6, 7, 15
– 39]. Царапающие устройства по конструк-
ции, как правило, аналогичны тому, которое
было использовано в работе [15]. Это устрой-
ство (рис. 2) состоит из коромысла, на одном
конце которого размещено царапающее ос-
трие (индентор). Нагрузка на индентор соз-

дается с помощью добавочных грузов. Вна-
чале вся система балансируется так, что ин-
дентор лишь слегка касается  подложки с по-
крытием, размещенной на горизонтальном
столе. Во время передвижения стола происхо-
дит сцарапывание пленки.

В большинстве царапающих устройств
использовались алмазные инденторы кони-
ческой формы с радиусом закругления верши-
ны в пределах от ∼ 13 мкм [25] до 400 мкм
[24]. Скорость перемещения индентора сос-
товляла, как правило, несколько мм в минуту
(3, 7 [30], 10 [24] и др.).
Момент сцарапывания пленки определял-

ся микроскопически, а также при помощи ре-
гистрации акустоэмиссионного сигнала, по-
являющегося при сцарапывании пленок из
хрупких материалов [24]. Метод царапания
является наиболее простым и быстрым спо-
собом оценки адгезионных характеристик.
Однако, несмотря на широкое его примене-
ние, имеются трудности в количественной
оценке прочности сцепления. Как правило,
прочность сцепления характеризуют величи-
ной вертикальной (критической) нагрузки на
острие, при которой происходит сцарапыва-
ние пленки.
При испытании адгезии царапанием обра-

зующаяся тончайшая канавка (в зависимости
от таких факторов как твердость материала
покрытия и подложки, толщина пленки, вер-
тикальная нагрузка на острие и от некоторых
параметров, связанных с условиями испы-
таний) может быть получена в результате
[31]:

− пластического деформирования мате-
риала покрытия без разрушения (пластически
смятая, выдавленная царапина);

− пластического деформирования с по-
следующим срезанием тончайшей стружки;

Рис. 1. Определение прочности сцепления покрытий
методом штифтов: 1 – штифт, 2 – матрица, 3 – покры-
тие.

Рис. 2. Схема устройства для измерения адгезионных
характеристик покрытий методом царапания [15].
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− хрупкого разрушения, практически без
пластического деформирования со скалыва-
нием тончайших участков (сколотая царапи-
на).
Первый и второй случай образования цара-

пины типичны для пластических материалов,
а третий для хрупких, таких как, например,
нитриды и карбиды переходных металлов.
В настоящей работе проанализированы

опубликованные в литературе результаты ис-
следований прочности сцепления покрытий,
полученные разными методами на подложках
из различных материалов и влияние на проч-
ность способов предварительной очистки их
поверхности.
В зависимости от степени загрязнения

применяют такие методы очистки как хими-

ческое травление, шлифовка, полировка, про-
мывка в растворах для удаления загрязнений
органического происхождения (при наличии
таковых), промывка в спирте, либо комбина-
цию таких методов. Непосредственно перед
осаждением покрытий применяют также очи-
стку подложки бомбардировкой высокоэнер-
гетичными ионами. К наиболее широко при-
меняемым методам получения покрытий сле-
дует отнести гальванический [2], химический
[3], осаждение из порошков металлов в плаз-
менных струях [10, 11], метод газотранспорт-
ных реакций [9], магнетронный и вакуумно-
дуговой [2 – 5].
В табл. 1 приведены характерные для дан-

ных методов значения прочности сцепления
покрытий. Из приведенных данных следует,

Таблица 1
Методы получения покрытий и прочность их сцепления

с подложкой, определенная методом отрыва

* –  метод сдвига

Мате-
риал
покры-
тия

Мате-
риал
подлож-
ки

Способ очистки
поверхности
подложки

Метод получения
покрытий

Толщина
покрытий,
мкм

Способ
соединения
покрытия с
оправкой

Прочность
сцепления

σ, МПа

Литера-
тура

Cu промывка ≥ 5

пайка

35 [3]

Ti очистка ионами
кислорода 2 до 101 [4]

вакуумно-дуговой
Cu

химическое
травление +

очистка ионами
осаждаемого

металла(V = –3кВ,
Ig = 175–280 A)

cталь

10 [2]
ковар
Мо

монель
Ni ковар

240
220
120
330

310
Al ионная очисткаAlN
Ti

в.ч. магнетрон 127*–
– 120*

[5]

Al Al2O3
4 – 5 23 [3]

Al2O3

магнетрон клей

Zr сапфир
200 нм > 75 [6]

электронно-луче-
вой + облучение
ионами N +
в ускорителе

(130 - 150 кэВ)

пайка

Ti, Zr
нитрид
кремния 200 −

300 нм > 40 [7]

электронно-луче-
вой + облучение
ионами N +
в ускорителе

(400 кэВ)

Ti + Ni алмаз −  140 [8]Ti термическим
испарением + Ni
гальванический

W Ni −  100 – 120 [9]
газотранспортный
из гексафторида
вольфрама

Ni сталь  – 74 [10]из порошков в
плазменной струе

клей
W Cu  – 135 [11]–

химическийCu 3 – 4 25 [3]клейAl2O3
гальваническийCu  – 220 [2]пайкаМо

промывка
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что самые высокие значения прочности сце-
пления реализуются при осаждении покры-
тий ионно-плазменными методами [2, 4, 5],
причем существенную роль играет предвари-
тельная очистка напыляемой поверхности
бомбардировкой высокоэнергетичными
ионами. Так, для вакуумно-дуговых покры-
тий на металлических подложках, предвари-
тельно очищенных бомбардировкой ионами
осаждаемого металла (V = –3кВ; Ig = 175 –
 280 A) прочность сцепления для меди на
стали составила 240 МПа, коваре – 220 МПа,
на монели – 330 МПа, а для никеля на коваре
– 310 МПа [2].
В ряде работ адгезионные характеристики

покрытий с определением прочности сцепле-
ния методом отрыва также изучались мето-
дом царапания и сравнивались [6, 7].
Так, в работе [6] при помощи электронно-

лучевого метода осаждались покрытия из
циркония на сапфир. Толщина покрытий сос-
тавляла 200 нм.
После этого образцы облучались в ускори-

теле ионами азота с энергией ∼ 140 КэВ. При
этих энергиях глубина имплантированных
ионов была почти равной толщине пленки.
Было установлено, что для необлученных об-
разцов и дозах ≤ 1015 см–2 прочность сцепле-
ния, определенная методом отрыва, и крити-
ческая нагрузка при сцарапывании пленки
составляют, соответственно, 25 МПа и 10  Г
(рис. 3). При увеличении дозы прочности
сцепления, характеризуемая этими величина-
ми, возрастает и при дозе ∼ 1017 см–2 достига-
ет значений равных 75 Мпа и 1 кГ.
Таким образом, величина адгезии, харак-

теризуемая значением критической нагрузки
при сцарапывании пленки, позволяет опти-
мизировать технологические процессы полу-
чения покрытий по таким параметрам, как ре-
жимы их осаждения, способ подготовки пов-
ерхности подложки и т.д. и оценивать их ка-
чество. Испытания царапанием проводились
для различного типа покрытий, как на метал-
лических подложках, так и на подложках из
диэлектрических материалов. Ниже приве-
дены работы иллюстрирующие возможность
данного метода.
Так, в работе [30] испытаниями царапани-

ем были определены силы адгезии пленок Cu

толщиной 200 нм на стали, полученных маг-
нетронным распылением. Часть подложек
была механически полирована и сразу покры-
валась медью. Другие после полировки очи-
щались ионным травлением в среде аргона и
только после этого металлизировались. Было
установлено, что без ионной очистки крити-
ческая нагрузка составляла < 1 Г. С увеличе-
нием времени ионного травления до 10 мин.
критическая нагрузка возрастала до 10 Г.
Дальнейшее увеличение времени травления
до 20 мин. приводило к ее снижению до 9 Г.
В работе [26] исследовалась адгезия пле-

нок Cu и Ti толщиной 0,1 – 0,3 мкм на под-
ложках из различных материалов (стекло, Ni,
Cu и Al). Покрытия осаждались электронно-
лучевым методом, магнетронным и обычным
вакуумным испарением. Одновременно с
испарением материала электронным лучем
покрытие бомбардировалось ионами Ar из
источника типа Кауфмана при энергии ионов

Рис. 3. Прочность сцепления циркониевых покрытий
с подложкой из сапфира, определенная методом
отрыва – а) и царапанием  – б), в зависимости от дозы
облучения ионами азота.

а)

б)
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0,2 – 2 кэВ. Наилучшие результаты получены
при осаждении покрытий с одновременной
бомбардировкой ионами. Критическая на-
грузка при царапании Cu пленки на стекле
составила 20,4 Г, в то время как при обычном
вакуумном испарении и с использованием ма-
гнетронного метода она равнялась, соответст-
венно, 14,2 и 4,9 Г.
В работе [24] исследовалось влияние ра-

диуса закругления острия конического инден-
тора на критические нагрузки при исследова-
ниях царапанием покрытий из TiN и CrN, по-
лученных вакуумно-дуговым методом, на ме-
таллических подложках различной твердо-
сти. Было установлено, что для инденторов с
радиусом закругления острия r в интервале
от 100 до 400 мкм критическая нагрузка из-
меняется как rm (m > 1). Индекс m для данных
покрытий слабо зависел от твердости мате-
риала подложки. Так, для покрытий из TiN
толщиной 2,2 мкм он увеличивался от 1,16
до 1,2 с изменением твердости подложки от
2 до 8 ГПа.
Рядом авторов полученные значения кри-

тических нагрузок были использованы для
определения сил адгезии в Па, хотя предло-
женные ими модели многие считают сверх-
упрощенными [7, 27 – 29].
Так, в работе [28] методом царапания оп-

ределялась адгезия пленок Ag, Au, Sn, Cu, Zr,
Al толщиной до 0,3 мкм на подложках из
кремния, стекла, полистирола и т.д. Пленки
получались методом испарения в вакууме.
Перед осаждением покрытий подложки очи-
щались в тлеющем разряде. В процессе цара-
пания пленок измерялись горизонтальная
сила F при такой вертикальной нагрузке, ко-
гда на следе от индентора оставалась чистая
подложка. Предполагалось, что горизонталь-
ная сила F состоит из суммы трех составляю-
щих. Первая составляющая F1 есть сила, воз-
никающая при царапании пленки, вторая F2
затрачивается на полное сцарапывание плен-
ки до подложки (сила адгезии) и третья F3
есть сила, действующая на индентор при его
движении по подложке без покрытия, т.е.

F  = F1 + F2  + F3.                  (1)
Сила F2 выражалась в виде:

2
2

1
4

F d= σπ ,                       (2)

где d – ширина царапины, σ – прочность сцеп-
ления на единицу поверхности. Сила F1 вы-
числялась по уравнению:

F1  = dhH,                            (3)
где h – толщина пленки и H – твердость мате-
риала покрытия. Прочность сцепления по-
крытий с подложкой определялась по фор-
муле:

3
2

4( )F F dhH
D

− −σ =
π .                       (4)

Определенные таким образом силы адге-
зии изменялись в зависимости от материала
подложки и покрытия. Так, например, для
пленок Ag на подложках из кремния, стекла
и NaCl она составила 430, 320 и 8,5 МПа, что
больше значений, характерных для диэлект-
рических материалов исследованых методом
отрыва (см. табл. 1). Такие же более высокие
значения сил адгезии были получены в ра-
ботах [7, 27, 29].
В работе [27] методом царапания исследо-

валась адгезия покрытий как из чистых ме-
таллов – Al, Cr, Au, так и из нитридов и окис-
лов – TiN, TiO2, SiO2 и др. толщиной до
800 нм. Покрытия осаждались в магнетрон-
ных системах, химическим методом и испа-
рением из жидкой фазы. По величине кри-
тической нагрузки проводилась оценка вели-
чины адгезии в Па. Использовалась та же
модель, что и в работе [28] и аналогичная ей
[29]. Было установлено, что прочность сцеп-
ления на подложках из стекла изменяется от
∼ 2,7 ГПа для Al до ∼ 2 ГПа для SiO2 и до 1
ГПа  для Au. Результаты подсчета по этим мо-
делям практически совпадают.
В приведенных работах при оценке адге-

зии использовались известные из литерату-
ры характеристики физико-механических
свойств материалов покрытия и подложки –
микротвердость покрытия [28], коэффициен-
ты Пуассона и модуль Юнга [27]. Вместе с
тем, при царапании в тончайших слоях метал-
ла возможно упрочнение за счет пластичес-
кой деформации (наклепа) [31] и усилия, за-
трачиваемые на деформацию материала по-
крытия, будут выше значений расчитанных
по коэффициентам, характеризующим физи-
ко-механические свойства материалов (4).
Возможен также процесс схватывания кон-
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татирующих поверхностей в результате нали-
пания частиц металла на индентор и возрас-
тания коэффициента трения. Повидимому
эти обстоятельства и приводят при расчетах
к более высоким значениям адгезионных ха-
рактеристик.
В работе [32] методом царапания иссле-

довались образцы из стали Р6М5 с покрытия-
ми из нитрида титана, полученными вакуум-
но-дуговым методом с различным фазовым
составом и структурой. Для этого при напы-
лении изменяли давление азота в камере от
9⋅10–3 до 2 Па. При царапании происходил
прорыв пленки до обнажения подложки и от-
слоение покрытия. Коэффициент адгезии
HSC расчитывался по отношению площади
сколов вокруг царапины SСК к площади цара-
пины SЦ:

СК

СК Ц

SHSC
S S

=
+ .                  (5)

Микрофотографии царапин на покрытии
приведены на рис. 4 [32].

Было установлено, что при низких давле-
ниях азота коэффициент адгезии максимален
(HSC = 1 при ρ = 2⋅10–1 Па). С увеличением
давления азота, когда состав TiN близок к
стехиметрическому, коэффициент адгезии
уменьшается до 0,25 – 0,35 HSC. Характерно,

что изменение адгезионных свойств с дав-
лением азота находится в обратной зависимо-
сти от изменения стойкости инструмента с
покрытием TiN при резании. Таким образом,
оценка адгезионных характеристик покры-
тий методом царапания позволяет оптимизи-
ровать технологические параметры получе-
ния пленок.
Непрерывное уменьшение характерных

размеров электронных и микро-наноэлектро-
механических систем, пленочных покрытий
и других продуктов нанотехнологий сделало
актуальным разработку методов исследова-
ния их физико-механических свойств (твер-
дость, модуль Юнга, износостойкость, вели-
чина адгезии пленок и т.д.) в наношкале [37,
38]. Лидером таких испытаний является
наноиндентирование. Этот метод пригоден
для решения разнообразных физических
задач и выяснения фундаментальных законо-
мерностей поведения нанометровых припо-
верхностных слоев и субмикронных объемов
разных материалов. При исследовании адге-
зии пленок используют наноинденторы ко-
нической формы, либо в виде длинного тон-
кого лезвия. К индентору прикладывают нор-
мальную нагрузку и одновременно переме-
щают его вдоль поверхности пленки (цара-
пание).
Величину адгезии выражают в виде удель-

ной работы отслаивания G пленки от подлож-
ки. Так, в работе [38] для определения адге-
зии использовалось уравнение:

2

4

( )F hrG
r E

=
π

 ,                      (6)

где Fr – критическая горизонтальная сила
начала отрыва пленки от подложки, r  – ради-
ус царапины в момент начала отслаивания,
h – толщина пленки, E – модуль Юнга. В ра-
боте [37] приведены значения адгезии метал-
лических пленок (Cu, Au, Nb) к подложкам
из SiO2 и Al2O3, измеренных методом инден-
тирования. В зависимости от материала по-
крытия и подложки она изменяется от ∼ 0,5
до 4 дж/м2. Сравнение этих данных с теорети-
ческими (термодинамической удельной энер-
гией адгезии) показывает их удовлетвори-
тельное согласие [37, 40].

а)

б)

Рис. 4. Микрофотографии царапин на поверхности по-
крытий TiN, нанесенных на склерометре: а) – HSC =1
– высокая адгезия; б) – HSC = 0,17 – адгезия мини-
мальная.
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ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Проведенный анализ литературных данных
показывает, что основными методами опре-
деления адгезии является метод отрыва по-
крытия от подложки и метод царапания. Ме-
тод отрыва применяют, в основном, для тол-
стых пленок, а царапания для тонких. На до-
лю последнего приходится ∼ 70% примене-
ний. Если в методе отрыва прочность сцеп-
ления определяется в МПа, то при царапании
величину адгезии характеризуют критичес-
кой нагрузкой при которой происходит от-
слоение пленки. Критическая нагрузка по-
зволяет оптимизировать технологические
процессы получения покрытий по таким пар-
аметрам как режимы их осаждения, способ
подготовки поверхности и т.д. и оценивать
их качество. Кроме того, метод царапания да-
ет возможность заменить разрушающие мак-
роиспытания на разовых образцах неразру-
шающими на одном. В зависимости от спо-
соба получения покрытий и подготовки по-
верхности подложек прочность сцепления,
определенная методом отрыва, находилась в
интервале от ∼ 20 до ∼ 30 МПа. Наилучшие ре-
зультаты получены после предварительной
очистки поверхности подложек высоко-энер-
гетичными ионами. Так, для покрытий из
никеля, осажденных из призмы вакуумно-ду-
гового разряда на подложки из ковара, по-
верхность которых предварительно очища-
лась ионами осаждаемого материала, проч-
ность сцепления составила ∼ 310 МПа.
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