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ВЛИЯНИЕ ОТЖИГА ВАКУУМНО-ДУГОВЫХ ПОКРЫТИЙ TiN 
НА ИХ НАГРУЗКУ ОТСЛАИВАНИЯ И СОПРОТИВЛЕНИЕ 
ФРЕТТИНГ-ИЗНАШИВАНИЮ

Исследовано влияние отжига вакуумно-дугового покрытия TiN на его износостойкость в условиях 
фреттинга и нагрузку отслаивания. Установлено, что покрытие в исходном состоянии содержит 
TiN с гранецентрированной решеткой и Ti с гексагональной плотноупакованной решеткой и  его 
фазовый состав в процессе отжига при 300–500 ℃ не изменяется. После отжига покрытия при 
550 ℃ в его фазовом составе регистрируются TiN, Ti и TiO2. Показано, что отжиг покрытия при 
350–400 ℃ способствует повышению сопротивления фреттинг-изнашиванию на 10 % и возраста-
нию нагрузки отслаивания. В результате отжига при 450–500 ℃ нагрузка отслаивания сохраняет-
ся на высоком уровне, а после отжига при 550 ℃ резко падает. Износостойкость покрытий в ин-
тервале температур отжига 450–550 ℃ снижается до 20 %. Сделано заключение, что увеличение 
нагрузки отслаивания покрытия после отжига при 350–500 ℃ связано с образованием на поверхно-
сти покрытия пленки низших оксидов титана, выступающих в качестве твердой смазки и препят-
ствующих зарождению дислокаций, появлению микротрещин на границе покрытия с подложкой при 
скретч-тестировании. Снижение нагрузки отслаивания в результате отжига при 550 ℃ и износо-
стойкости после отжига при температурах 450–550 ℃ вызвано разупрочнением покрытия.
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Введение. Фреттинг — вид изнашивания по-
верхностей деталей машин, возникающий при 
малых взаимных перемещениях контактирующих 
поверхностей [1–4]. Это явление особенно харак-
терно для соединений, подверженных вибраци-
ям и переменным нагрузкам, таких как болтовые 
и шпоночные соединения, подшипниковые узлы, 
а также элементы электротехнического и  энер-
гетического оборудования. Продукты износа, 
образующиеся в процессе фреттинга, не только 
ухудшают качество поверхности, но и создают 
абразивные частицы, ускоряющие разрушение 
материала [5], что может значительно снизить ре-
сурс работоспособности ответственных деталей 
и узлов машин [6].

Для борьбы с фреттинг-изнашиванием при-
меняют различные методы, включающие опти-
мизацию конструкции соединений, упрочнение 
поверхностного слоя, а также  защитных покры-
тий [6–8]. При этом особый интерес представляют 
PVD-покрытия (например, нитрид титана — TiN), 
которые обладают высокой твердостью, износо- 
и коррозионной стойкостью [9, 10]. Эти покрытия 
находят применение в машиностроении, авиа-
космической отрасли и инструментальном про-
изводстве. Однако эксплуатационные свойства 
и нагрузка отслаивания покрытий от подложки во 
многом зависят от технологии их нанесения и ре-
жимов последующей термической обработки.  

В связи с этим целью работы являлось иссле-
дование влияния температуры отжига покрытий 
TiN на нагрузку отслаивания покрытий и сопро-
тивление фреттинг-изнашиванию. 

Материалы исследований. Объектом иссле-
дования являются образцы покрытий TiN, сфор-
мированных методом вакуумно-дугового осажде-
ния на подложках из предварительно отожженной 
стали 9ХС (твердость 270 HV 10). Нанесение 
покрытий проводилось на специализированной 
установке модели PVM-0,5FN. Режим нанесения: 
ток — 85 А, температура — 190 °C, давление — 
3·10–3 МПа, время нанесения покрытия — 30 мин. 
Толщина покрытий составляет ~2 мкм.

Термическая обработка покрытий проводи-
лась при температурах 350–550 °C и выдержке 
в течение часа.

Исследование фазового состава образцов про-
водилось на дифрактометре POWDIX 600 в  мо-
нохроматизированном CoKα-излучении при на-
пряжении 30 кВ и анодном токе 10 мА. Съемки 
осуществлялись в непрерывном режиме со скоро-
стью 0,01 град/с. Для расшифровки фазового соста-
ва использовалась картотека стандартных спектров 

PDF. Обработка данных рентгеноструктурного 
анализа осуществлялась с помощью программного 
комплекса Crystallographica Search-Match.

Нанотвердость и модуль упругости покрытий 
измерялись на нанотвердомере Nano Hardness 
Tester (NHT2) фирмы CSM Instruments по методи-
ке Оливера и Фарра [11, 12] с применением алмаз-
ного индентора Берковича. Нагрузка на индентор 
составляла 5 г.

Испытания образцов на износостойкость в ус-
ловиях фреттинга проводились по методу из [13]. 
В качестве контртела использовалась пластина из 
сплава Zr-2,5%Nb. Номинальная нагрузка p со-
ставляла 4 МПа, амплитуда перемещения образ-
ца A — 0,3 мм. Испытания проводились до дости-
жения 20 млн циклов.

Результаты и их обсуждение. Рентгеновская 
дифрактограмма покрытия TiN, нанесенного на 
подложку из стали 9ХС в исходном состоянии, 
представлена на рисунке 1 a. В фазовом составе 
покрытия регистрируются фазы нитрида тита-
на TiN с гранецентрированной (ГЦК) решеткой 
типа NaCl и титана Ti с гексагональной плотно-
упакованной (ГПУ) решеткой (см. рисунок  1  a). 
Присутствие на дифрактограммах линий Ti свя-
зано с  наличием капельной фракции в распыля-
емом титане. Параметр кристаллической решет-
ки a фазы TiN в исходном состоянии составляет 
0,4253 нм. Нанотвердость покрытия TiN состав-
ляет 29  ГПа, а  значение модуля упругости  E  — 
485  ГПа. На  рентгенограммах исследуемых 
покрытий (см. рисунок  1) также присутствуют 
дифракционные линии от фаз подложки α-Fe 
и Fe3C, что связано с малой толщиной покрытия. 
Отжиг покрытия при температурах 350–500  °C 
не приводит к изменениям в его фазовом составе. 
Однако при этом на поверхности покрытия реги-
стрируются цвета побежалости от желтого (от-
жиг при 350–400 °C) до фиолетового (отжиг при 
450–500 °C), что свидетельствует об образовании 
на поверхности пленки низших оксидов титана 
(типа Ti3O, Ti2O и Ti3O2), которые вследствие их 
малой толщины не обнаруживаются на дифракто-
граммах. После отжига при 550  °C поверхность 
покрытия становится белой, что указывает на об-
разование достаточно толстой пленки оксида TiO2 
(рутил). На рисунке 1 b приведена характерная 
дифрактограмма покрытия TiN, подвергнутого 
отжигу при температуре 550  °C. Можно видеть, 
что после указанного отжига в вакуумно-дуго-
вом покрытии TiN регистрируются фазы TiN, Ti, 
а также оксид титана TiO2 (см. рисунок 1 b). Па-
раметр кристаллической решетки фазы TiN при 

Ключевые слова: покрытия TiN, вакуумно-дуговое осаждение, отжиг, нанотвердость, нагрузка 
отслаивания, износостойкость, фреттинг
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этом сохраняется на уровне исходного состояния 
(a = 0,4253 нм). Вместе с тем в результате отжи-
га существенно уменьшается плотность дефектов 
кристаллической решетки покрытия и возрастает 
размер субзерен [14], что приводит к  снижению 
величины физического уширения дифракцион-
ных линий (см. рисунок 1 b). 

На рисунке 2 представлена зависимость на-
нотвердости покрытия от температуры его отжи-
га. Можно видеть, что низкотемпературный отжиг 
(350–400 °C) покрытия не приводит к существен-
ному уменьшению его твердости. После отжига 
при 450–550 °C регистрируется сильное снижение 
нанотвердости TiN. Значения модуля упругости E 
при этом понижаются до 220–260 ГПа. Указан-
ные изменения нанотвердости покрытия связаны 
с уменьшением плотности дефектов кристалличе-
ской решетки и увеличением размера субзеренной 
структуры [14].

В результате отжига вакуумно-дуговых по-
крытий TiN, нанесенных на предварительно отож-
женную сталь 9ХС, нагрузка отслаивания Lc уве-
личивается от 12,8 до 21,1 Н (отжиг при 500 °C), 
а после отжига при 550 °C резко падает до 13,4 Н 
(рисунок 3). Обнаруженная зависимость возрас-
тания нагрузки отслаивания покрытия от темпе-
ратуры его отжига связана, по нашему мнению, 
с образованием на поверхности TiN тонкого слоя 
низших оксидов титана (Ti3O, Ti2O и Ti3O2), име-
ющих гексагональную решетку [15] и выступаю-
щих в качестве твердой смазки. При этом нали-
чие пленки низших оксидов титана препятствует 
зарождению на поверхности покрытия TiN дис-
локаций при внедрении индентора в процессе 
скретч-тестирования, что тормозит накопление 
дислокаций на границе между покрытием и под-
ложкой и,  в  свою очередь, замедляет процесс 
образования микротрещин на границе [14]. Сни-

Рисунок 1 — Фрагменты рентгеновских дифрактограмм (СоКα) от поверхностного слоя покрытия TiN, осажденного 
на сталь 9ХС в исходном состоянии (a) и подвергнутого отжигу при 550 ℃ в течение 1 ч (b)

Figure 1 — Fragments of X-ray diffraction patterns (CoKα) from the surface layer of the TiN coating deposited on 9CrSi steel 
in the initial state (a) and subjected to annealing at 550 ℃ for 1 h (b)

Рисунок 2 — Зависимость нанотвердости покрытий TiN, 
осажденных на сталь 9ХС, от температуры отжига

Figure 2 — Dependence of nanohardness of TiN coatings deposited 
on 9CrSi steel on annealing temperature

Рисунок 3 — Зависимость нагрузки отслаивания покрытий 
TiN, осажденных на сталь 9ХС, от температуры отжига

Figure 3 — Dependence of the peel load of TiN coatings deposited 
on 9CrSi steel on the annealing temperature

a						                  b



78

ISSN 1995-0470. МЕХАНИКА МАШИН, МЕХАНИЗМОВ И МАТЕРИАЛОВ. 2026. № 1(74)

жение нагрузки отслаивания после отжига при 
550  °C связано как с сильным разупрочнением 
покрытия в процессе термической обработки, что 
обусловлено облегченным зарождением в  нем 
дислокаций, так и с изменением фазового соста-
ва оксидной пленки. Образование в результате 
отжига при 550 °C оксида с повышенным содер-
жанием кислорода (типа TiO2), обладающего вы-
сокой твердостью и хрупкостью, приводит к ис-
чезновению твердосмазочных свойств оксидной 
пленки и  снижению нагрузки отслаивания (см. 
рисунок 3).

На рисунке 4 представлены результаты ис-
следования износостойкости покрытий TiN в ус-
ловиях фреттинга при трении без смазочного ма-
териала. Отжиг при 350–400 °C (см. рисунок 4, 
кривые 2, 3) приводит к увеличению износостой-
кости покрытия примерно на 10 %. Указанное яв-
ление связано с улучшением адгезионных свойств 
покрытий (увеличением нагрузки отслаивания), 
сопровождающимся незначительным умень-
шением их твердости. При испытаниях покры-
тий TiN, подвергнутых отжигу при 450–550  °C 
(см. рисунок 4, кривые 4–6), линейный износ 
возрастает до 20 %, что связано с разупрочнени-
ем покрытий. При этом наиболее интенсивный 
износ регистрируется после высокотемператур-
ного отжига при 550 °C, что обусловлено попа-
данием в зону трения твердых и хрупких частиц 
оксидов TiO2.

На рисунке 5 представлены фотографии по-
верхности трения покрытия TiN, подвергнутого 
отжигу на различных стадиях фреттинг-изнаши-
вания в условиях трения без смазочного матери-
ала. Видно, что в результате фрикционного вза-

имодействия трибосопряжения TiN – Zr-2,5%Nb 
на поздних стадиях испытаний на поверхности 
покрытия регистрируются участки адгезионно-
абразивного изнашивания [16].

Выводы. Исследовано влияние отжига ва-
куумно-дугового покрытия TiN на его изно-
состойкость в условиях фреттинга и нагрузку 
отслаивания. Установлено, что покрытие в ис-
ходном состоянии содержит TiN с ГЦК-решеткой 
и Ti с ГПУ-решеткой. В результате отжига при 
300–500  °C фазовый состав покрытия не изме-
няется, а на поверхности регистрируется образо-
вание цветов побежалости, свидетельствующих 
о формировании тонкой оксидной пленки. После 
отжига покрытия при 550 °C в его фазовом соста-
ве регистрируются TiN, Ti и TiO2. Показано, что 
отжиг покрытия при 350–400 °C способствует по-
вышению сопротивления фреттинг-изнашиванию 
на 10  % и возрастанию нагрузки отслаивания. 
В результате отжига при 450–500 °C нагрузка от-

Рисунок 4 — Зависимость линейного износа 
вакуумно-дугового покрытия TiN в условиях фреттинга 
от числа циклов испытаний при трении без смазочного 

материала ( p = 4 МПа, А = 0,3 мм): 1 — в исходном состоянии; 
после отжига в течении 1 ч: 2 — при 350 °C; 3 — при 400 °C; 

4 — при 450 °C; 5 — при 500 °C; 6 — при 550 °C
Figure 4 — Dependence of linear wear of vacuum-arc TiN coating 

under fretting conditions on the number of test cycles under 
friction without lubricant ( p = 4 MPa, A = 0.3 mm): 
1 — initial state; after annealing for 1 h: 2 — at 350 °C; 

3 — at 400 °C; 4 — at 450 °C; 5 — at 500 °C; 6 — at 550 °C

a

b

Рисунок 5 — Фотографии поверхности трения покрытия TiN 
после фреттинг-изнашивания в условиях трения 

без смазочного материала (20 млн циклов): a — в исходном 
состоянии; b — после отжига при 500 °C в течение 1 ч

Figure 5 — Photographs of the friction surface of TiN coating 
after fretting wear under friction without lubricant (20 million 

cycles): a — initial state; b — after annealing at 500 °C for 1 h
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слаивания сохраняется на высоком уровне, а после 
отжига при 550 °C резко падает. В то же время из-
носостойкость покрытий в интервале температур 
отжига 450–550  °C снижается до 20  %. Сделано 
заключение, что увеличение нагрузки отслаивания 
покрытия после отжига при 350–500  °C связано 
с образованием на поверхности покрытия пленки 
низших оксидов титана, выступающих в качестве 
твердой смазки и  препятствующих зарождению 
дислокаций, а также появлению микротрещин на 
границе покрытия с подложкой при скретч-тести-
ровании. Интенсивное разупрочнение покрытия 
в  результате отжига при 450–550  °C приводит 
к  снижению его износостойкости несмотря на 
высокое сопротивление отслаиванию. Наиболее 
интенсивный износ после высокотемпературного 
отжига при 550  °C обусловлен как разупрочне-
нием покрытия, так и попаданием в зону трения 
твердых и хрупких частиц оксидов TiO2.
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EFFECT OF VACUUM-ARC ANNEALING OF TiN COATINGS 
ON THEIR PEEL LOAD AND RESISTANCE TO FRETTING WEAR

The effect of vacuum-arc annealing of TiN coating on its wear resistance under fretting conditions and peel 
load is studied. It is found that the coating in the initial state contains TiN with a face-centered cubic lattice 
and Ti with a hexagonal close-packed lattice, and its phase composition does not change during annealing 
at 300–500 °C. After annealing the coating at 550 ℃, TiN, Ti and TiO2 are recorded in its phase compo-
sition. It is shown that annealing the coating at 350–400 ℃ contributes to an increase in fretting wear 
resistance by 10 % and an increase in the peel load. As a result of annealing at 450–500 ℃, the peel load 
remains at a high level, and after annealing at 550 ℃, it drops sharply. At the same time, the wear resis
tance of the coatings in the annealing temperature range of 450–550 ℃ decreases by 20 %. It is concluded 
that the increase in the coating peeling load after annealing at 350–500 ℃ is due to the formation of a film 
of lower titanium oxides on the coating surface, which act as a solid lubricant and prevent the nucleation 
of dislocations, as well as the appearance of microcracks at the coating-substrate boundary during scratch 
testing. The reduction of peel load as a result of annealing at 550℃ and wear resistance after annealing at 
450–550 ℃ is caused by softening of the coating.

Keywords: TiN coatings, vacuum-arc deposition, annealing, nanohardness, peel load, wear resistance, 
fretting
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