
Нанокомпозитные покрытия повышенной твердости на осно-
ве бинарных нитридов переходных металлов (TiN, ZrN, NbN, 
CrN), полученных реактивным магнетронным распылением, 
известны давно. Еще более высокими параметрами обладают 
бинарные нитриды переходных металлов, в которые добавлен 
третий элемент Х (Al, B, Cr, Si, Ge) для получения тройных со-
единений [1]. В пленках тройных нитридных систем (M–X–N) 
твердость немонотонным образом зависит от концентрации 
элемента Х, что типично для всех сложных нитридов [1]. Сна-
чала твердость пленок увеличивается с ростом концентрации 
элемента Х и проходит через максимум, а затем при более 
высоких концентрациях уменьшается. Для всех систем мак-
симум твердости наблюдается при концентрации элемента Х, 
лежащей в довольно узком диапазоне 4–12 ат.% .

Кроме того, по мнению ученых Фраунгоферского институ-
та электронно-лучевой и плазменной техники (Германия) [2, 3], 
до настоящего времени недостаточно внимания уделялось ис-
пользованию нанокомпозитных материалов на основе окислов 

в качестве покрытия режущих инструментов. В частности, плен-
кам Al2O3. В чем их привлекательность? Кристаллический оки-
сел алюминия – твердый износостойкий материал, обладающий 
высокой химической и термической стабильностью (до 1000°С) 
[2]. Кроме того, остаточные напряжения сжатия пленок Al2O3, на-
несенных на слой TiN, подавляют образование трещин в двух-
слойных покрытиях, защищая слои нитрида от окисления и сни-
жая плотность дефектов покрытия. Нанесенные в Фраунгофер-
ском институте при оптимальных условиях пленки Al2O3 толщи-
ной 2,4 мкм имели гладкую поверхность и состояли из фазы 
γ-Al2O3 [2]. Покрытия состава γ-Al2O3/TiN позволили вдвое уве-
личить срок службы режущего инструмента за счет уменьше-
ния его износа. В продолжение этих исследований из сообра-
жений несмешиваемости материалов, формирующих наноком-
позитную структуру, в качестве второй фазы для формирова-
ния нанокомпозитного окисного покрытия был выбран ZrO2 [3]. 
Толстые пленки на основе окисла циркония  используются и как 
термические барьеры, защищающие изделия, работающие при 
высоких температурах в окислительной среде [4, 5].

В качестве твердых покрытий служат также окислы ниобия, 
титана и других металлов.

Во всех случаях при нанесении толстых диэлектрических 
покрытий для получения заданных параметров и высокой адге-
зии к изделию большое значение имеют следующие условия:
 • воспроизведение заданного состава покрытия;
 • обеспечение высокого уровня ионной бомбардировки рас-

тущего покрытия;
 • обеспечение достаточно высокой температуры изделия. 

Эти условия необходимо учесть при проектировании специ-
ализированной напылительной установки.

ПринциПы Проектирования 
наПылительной установки
Наиболее популярный в настоящее время способ получения 
толстых диэлектрических покрытий заданного состава – ре-
активное магнетронное распыление, позволяющее наносить 
пленки, состоящие из химических соединений материала ми-
шени и реактивного газа. К сожалению, этому способу прису-
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Важная задача современной вакуумной техни-

ки – нанесение достаточно толстых (2–100 мкм) 

диэлектрических покрытий (сверхтвердых, изно-

со- и коррозионно-стойких и т.п.) на металличес-

кие изделия (металлорежущий инструмент, тер-

мостойкие детали, элементы запорной арматуры 

и т.п.). В качестве материала таких покрытий ис-

пользуют окислы и/или нитриды различных ме-

таллов. В последнее время разработчиков при-

влекают нанокомпозитные материалы на осно-

ве окислов, в первую очередь на основе пленок 

Al2O3 и окисла циркония. Независимо от исполь-

зуемого материала для получения заданных пара-

метров толстого диэлектрического покрытия и его 

высокой адгезии к изделию, при проектировании 

специализированных напылительных установок 

необходимо строго соблюдать ряд особых усло-

вий. Рассмотрим эти условия и созданную в ООО 

"ЭСТО-Вакуум" установку вакуумного напыления 

Caroline D 12 B1, выполненную с их соблюдением.

НаНесеНие толстых 
диэлектрических покрытий в вакууме.
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щи проблемы "исчезающего анода" [6] и пробоев на катоде. 
Обе эти проблемы успешно решаются в системах дуального 
магнетронного распыления при подаче биполярных импульсов, 
формируемых среднечастотным источником питания (СЧ ИП). 
Такие системы получили широкое распространение, и с их по-
мощью успешно наносят пленки диэлектриков, в том числе и 
тройные соединения. Но и им свойственны недостатки:
 • снижение плотности плазмы, находящейся перед мише-

нью, которая служит анодом. Для восстановления плотнос-
ти в начале каждого отрицательного полупериода распы-
ления часто необходимо подавать высокое поджигающее 
напряжение;

 • неравномерность износа каждой мишени, который плавно 
нарастает к одному из ее концов [7];

 • низкая эффективность источника питания из-за треугольной 
формы токовых импульсов.
Предельное расположение дуальных магнетронов – друг 

против друга [8–11] позволяет осаждать покрытие на обе сто-
роны объемной детали, расположенной между магнетронами 
[8, 9]. Кроме того, благодаря отсутствию одностороннего анода, 
мишени вдоль магнетронов изнашиваются равномерно. 

Ученые Северо-Западного университета США и Универси-
тета Иллинойса сравнивали работу пары магнетронов, рас-
положенных друг против друга, с зеркальными и замкнутыми 
магнитными системами [10]. Как и ожидалось, большая (в два–
три раза) степень ионизации была получена для системы с ду-
альными магнетронами и замкнутым магнитным полем между 
магнетронами по сравнению с дуальными магнетронами с зер-
кальными магнитными полями. Объясняется это тем, что поток 
электронов между центральными участками мишеней сущест-
венно усиливает ионизацию частиц газов и распыленных час-
тиц вблизи подложки. Это отражается в более высоком токе 
ионов, попадающих на изделие, и в высокой твердости полу-
чаемых пленок окисла титана. 

Таким образом, в замкнутых магнитных системах дуальных 
магнетронов обеспечивается достаточно высокий уровень ион-
ной бомбардировки наращиваемого покрытия. Поэтому в про-
ектируемой установке были применены дуальные оппозитно 
расположенные магнетроны с замкнутыми магнитными полями. 
Всего в вакуумной камере разместили четыре пары магнетро-
нов, между каждой из которых имелась позиция обработки из-
делия. Кроме того, чтобы на изделиях сложной формы получать 
более равномерное по толщине покрытие, целесообразно обес-
печивать планетарное движение обрабатываемых изделий в по-
токе наносимого на них материала, для чего в установке необхо-
димо предусмотреть планетарную систему перемещения. 

Низкую эффективность источника питания, характерную 
для биполярного распыления, можно повысить за счет пакет-
ного импульсного распыления [12–15], когда на каждый маг-
нетрон пары подается не единичный импульс, а пакет унипо-
лярных импульсов. При этом один магнетрон работает как оди-

ночный катод, а второй служит анодом. На поверхность мише-
ни второго магнетрона также наносится диэлектрик, но доста-
точно медленно, и на первый магнетрон можно подавать от 2 
до 1000 импульсов без заметной изоляции мишени второго 
магнетрона. Затем такой же пакет импульсов подается на вто-
рой магнетрон, а первый служит анодом. Таким образом, за 
счет импульсного распыления решаются проблемы подавле-
ния дугообразования на катоде, а за  счет чередования поляр-
ности пакетов импульсов – проблема "исчезающего анода". 

Кроме того, при биполярном импульсном распылении в ду-
альных магнетронах скорость распыления невысока из-за низ-
кой скорости распыления в начале рабочего отрицательного 
импульса, когда происходит восстановление плазмы [12]. При 
пакетном импульсном распылении этот эффект значительно 
ослаблен. Поэтому чем больше длина (число импульсов в па-
кете) пакета импульсов, тем выше скорость нанесения пленки 
[12]. В то же время при увеличении числа импульсов в пакете 
с 3 до 50 скорость возрастает всего на 10% [12]. При пакетном 
распылении повышенное напряжение (~1 кВ) для поджига тре-
буется только в начале пакета (рис.1) [14]. Ученые Фраунгофер-
ского института электронно-лучевой и плазменной техники ус-
тановили, что при пакетном распылении число случайных дуг 
снижается [13]. Дело в том, что частота дугообразования за-
висит и от значения поджигающего напряжения. Поэтому чем 
длиннее пакет, тем меньше частота пробоев.

Высокую адгезию покрытий обеспечивает хорошая предва-
рительная подготовка поверхности изделия, в частности ее очис-
тка. Для этого изделия до загрузки в вакуумную камеру должны 
быть обработаны соответствующими химическими составами. 
Но еще более важна очистка поверхности непосредственно пе-
ред нанесением покрытия в вакуумной камере. Для этого изде-
лия нагреваются в вакууме до температуры 800–900°С и обра-
батываются пучками ионов аргона или кислорода. Последнее 
требует наличия в вакуумной камере ионного источника. 

Высокая температура изделия необходима не только для 
очистки его поверхности, но и для улучшения структуры и 
свойств пленок. Сложная технологическая задача нанесения на 
детали из нержавеющей стали достаточно толстых (100 мкм) 
термостойких пленок окислов металлов не может быть решена 
без нагрева детали до 800–950°С. Получить столь высокие тем-
пературы изделия с помощью излучательного нагревателя очень 
трудно, так как температура нагревателя должна быть сущест-
венно выше. Кроме того, КПД такого нагревателя невысок из-
за распространения его излучения на детали арматуры. Следо-
вательно, нужен более эффективный способ нагрева, в частнос-
ти нагрев бомбардировкой заряженными частицами плазменно-
го разряда. В созданной в ООО "ЭСТО-Вакуум" установке с оп-
позитными дуальными магнетронами Caroline D 12 B1 подложка 
нагревалась до требуемой температуры путем подачи на нее во 
время нанесения покрытия отдельным СЧ ИП мощностью 1 кВт 
униполярных отрицательных импульсов с частотой 50 кГц.

67 ЭЛЕКТРОНИКА: Наука, Технология, Бизнес  3/2009



Интенсивному нагреву изделия способствует также излуче-
ние неохлаждаемых мишеней. При высокой температуре излу-
чаемая изделием мощность на сравнительно холодные детали 
арматуры приводит к снижению КПД нагрева и необходимости 
подводить к изделию импульсы смещения очень большой мощ-
ности. Чтобы ослабить этот эффект, использовались неохлаж-
даемые мишени. Действительно, распыление мишеней в маг-
нетронных источниках происходит под действием интенсивной 
ионной бомбардировки. Коэффициент полезного действия ион-
ного распыления невелик, поэтому до 95% поступающей мощ-
ности превращается в тепло [16]. Зависимость температуры не-
охлаждаемой мишени от мощности разряда определяется по 
закону Стефана-Больцмана с учетом того, что на нагрев мишени 
идет 95% мощности разряда [16]: 0,95 · N = α· σ · (T4 - T4

o), где N – 
удельная мощность разряда, σ – постоянная Стефана-Больцма-
на, α – эмиссионная способность материала, Т – температура 
мишени, To – температура окружающих экранов.

В результате на поверхности мишени выделяется достаточ-
но большая мощность, которая вызывает ее значительный ра-
зогрев. Разогрев мишеней не только облегчает нагрев изде-
лия, но и влияет на процесс распыления. Ученые ряда евро-
пейских и американских университетов [16–21] в своих рабо-
тах специально отказались от охлаждения мишеней и иссле-

довали влияние высокой температуры мишеней на процессы 
реактивного распыления. Неохлаждаемые мишени устанав-
ливали на охлаждаемое основание без прижима или с гаран-
тированным зазором. В этих работах сравнивались свойства 
разряда и условия нанесения покрытий при использовании ох-
лаждаемой и неохлаждаемой мишеней. В первом случае ми-
шени непосредственно охлаждали водой [16, 20, 21] или при-
паивали к водоохлаждаемому основанию [18]. 

Еще в 1985 году в Физико-техническом институте Академии 
наук ГДР исследовалось влияние высокой температуры крем-
ниевой мишени на скорость ее распыления (потери массы) в 
магнетронном разряде в смеси аргона и кислорода [17]. Поте-
ря массы мишени из-за распыления измерялась при различ-
ных мощностях разряда и в газовых смесях различного соста-
ва [17]. Было установлено, что как в аргоне, так и в смеси ар-
гона с большим количеством кислорода потеря массы мишени 
при распылении прямо пропорциональна мощности разряда, 
как это и ожидалось при ионном распылении. То есть в случае, 
когда поверхность мишени либо полностью покрыта окислом, 
либо совершенно свободна от него, скорость распыления ми-
шени не зависит от ее температуры. 

Совершенно по-другому увеличивается потеря массы ми-
шени при разряде в смеси аргона с умеренным количеством 
кислорода, при котором поверхность мишени частично покры-
та окислом [17]. В этом случае увеличение потери массы ми-
шени не пропорционально мощности разряда, а происходит 
гораздо быстрее. При высоких температурах потеря массы ми-
шени в несколько раз выше, чем можно было ожидать в слу-
чае распыления при заданном токе разряда. Автор объясняет 
это так называемым реактивным испарением, т.е. образовани-
ем на поверхности мишени оксида кремния SiO и интенсив-
ным испарением его молекул, энергия испарения которых не-
велика. Действительно, автор показал, что зависимость потери 
массы мишени от ее температуры хорошо описывается экспо-
нентой с энергией активации, равной энергии испарения SiO. 
Как и ожидалось, этот эффект выражен тем сильнее, чем мень-
ше площадь мишени, так как при неизменной мощности раз-
ряда увеличивается температура мишени [17].

Более подробные исследования провели специалисты ком-
пании Sputtered Films и Национальной аэрокосмической лабо-
ратории Индии [8, 9]. Они наносили пленки окислов кремния 
(SiO2) и ниобия (Nb2O5) с помощью магнетронного распыления 
в среде аргона и смесей аргона с кислородом и исследовали 
влияние повышенной температуры неохлаждаемых мишеней 
на эти процессы. Температура нагрева была тем выше, чем 
больше мощность разряда, и достигала 1100К. В эксперимен-
тах мишени сначала разогревались до заданной температуры 
распылением их в аргоне. Затем в рабочую камеру напускали 
нужный поток кислорода. При реактивном распылении холод-
ных ниобиевых и кремниевых мишеней скорость распыления с 
ростом потока кислорода в камеру изменялась, как в обычном 

рис.1. осциллограмма напряжения реактивного разряда при пита-
нии одиночными биполярными импульсами (а) и пакетами из четы-
рех импульсов (б) [14]
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реактивном процессе: сначала росла из-за включения атомов 
газа в металлическую пленку, затем резко снижалась вследс-
твие окисления поверхности мишени. Из-за окисления холод-
ной мишени начинались пробои на ее поверхности. 

При реактивном распылении горячих ниобиевых мишеней 
снижения скорости нанесения покрытия с увеличением пото-
ка кислорода не наблюдалось. Скорость с ростом потока кисло-
рода в камеру увеличивалась монотонно, что говорит об отсутс-
твии заметного окисления поверхности горячих мишеней даже 
при получении стехиометрических пленок. Это подтверждается 
отсутствием пробоев на поверхности горячих мишеней. В случае 
ниобиевой мишени выигрыш в скорости нанесения стехиомет-
рических пленок Nb2O5 из горячей мишени был в семь раз выше, 
чем для холодной мишени при той же мощности. А при реактив-
ном распылении горячей кремниевой мишени выигрыш в скоро-
сти был трехкратным. Выигрыш в скорости в обоих случаях обус-
ловлен тем, что поверхность мишени при высоких температурах 
очищается от окислов в результате образования и сублимации 
летучих субокислов ниобия (NbO, NbO2) или оксида кремния 
(SiO). Удаление окислов с более низким коэффициентом распы-
ления, в свою очередь, значительно увеличивает скорость рас-
пыления материала мишени и скорость нанесения пленок.

Ученые Технологического университета Каунаса сравнили ре-
зультаты нанесения покрытий при использовании охлаждаемых 
и неохлаждаемых циркониевых и иттриевых мишеней [16, 19]. 
Температура охлаждаемой мишени практически не зависела от 
мощности разряда и не поднималась выше 50°С. При увеличе-
нии мощности разряда до 1000 Вт температура неохлаждаемой 
мишени зависела от мощности разряда и достигала 900°С [19] 
и даже 1000°С [16]. Полученные зависимости потенциала мише-
ни магнетрона от парциального давления кислорода для холод-
ной и горячей иттриевых мишеней при постоянном токе разряда 
показали, что у горячей мишени напряжение разряда в арго-
не выше, чем у холодной. Напряжение по-разному менялось 
при добавлении в разряд небольшого количества кислоро-
да (рис.2). У охлаждаемой мишени при минимальной степе-
ни покрытия ее поверхности окислом напряжение монотон-
но снижалось, тогда как у горячей мишени (~1000°С) в тех 
же условиях напряжение разряда сначала возрастало при-
мерно на 25 В, а затем снижалось на 70 В. При достаточных 
количествах кислорода в разряде напряжение реактивного 
магнетронного разряда существенно снижалось как при го-
рячих, так и холодных мишенях. Такое снижение напряжения 
магнетронного разряда авторы объяснили увеличением сте-
пени покрытия поверхности мишени окислом, коэффициент 
вторичной электронной эмиссии которого большой. Для го-
рячей мишени степень покрытия поверхности мишени окис-
лом, по мнению авторов, меньше благодаря активируемой 
десорбции атомов кислорода [16, 19].

Авторы установили, что при увеличении и уменьшении пар-
циального давления кислорода в случае холодной мишени ха-

рактеристики разряда имеют явный гистерезис [19]. В тех же ус-
ловиях при горячей мишени гистерезис отсутствует. Этот вы-
вод подтверждается экспериментальными данными (рис.2б). 
При росте парциального давления кислорода скорость нанесе-
ния пленок ZrOX как всегда снижается. Однако у горячей мише-
ни это снижение происходит гораздо медленнее, и скорость ее 
распыления всегда выше, чем холодной. В среде с большой до-
лей кислорода скорость нанесения покрытия из горячей цирко-
ниевой мишени более чем в четыре раза выше, чем при холод-
ной мишени. В случае применения иттриевой мишени получены 
аналогичные результаты. Это подтверждает вывод о том, что в 
одинаковых условиях степень покрытия горячей мишени диэлек-
триком меньше, чем холодной мишени. Это и приводит к увели-
чению скорости распыления для горячей мишени [16].

Польза от увеличения температуры титановой мишени 
при ее магнетронном распылении была продемонстрирована 
в работе коллектива сотрудников Лаборатории физики и тех-
нологии поверхностей (Франция) [20, 21], которые показали, 
что в реактивном процессе степень покрытия горячей мише-
ни слоем окисла титана достаточно мала. Это обеспечивало 

рис.2. Зависимости напряжения разряда (а) и скорости нанесения 
пленок ZrOX и YXOY (б) для "холодной" и "горячей" мишеней циркония 
и иттрия от доли парциального давления кислорода в смеси газов. 
общее давление — 0,2 Па. ток разряда поддерживался постоянным и 
равным 2 а при измерении зависимости напряжения разряда и 1,5 а 
при определении зависимости скорости нанесения пленок [16]
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более высокие, чем для холодной мишени, скорости распы-
ления и большую устойчивость процесса (отсутствие гистере-
зиса в характеристиках разряда). 

Помимо увеличения скорости нанесения диэлектричес-
ких покрытий применение горячих мишеней облегчает до-
стижение высоких температур изделий за счет их теплового 
излучения. Результаты этих исследований были учтены спе-
циалистами ООО "ЭСТО-Вакуум" при создании установки ва-
куумного распыления Caroline D 12 B1 (рис.3), которая будет 
рассмотрена в следующем выпуске журнала.
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