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Разработка научных основ создания функциональных покрытий для поверхностей трения является в настоящее время одной из актуальных задач физики конденсированного состояния вещества и физического материаловедения, как её составной части. 

Известно, что покрытия из нитридов переходных металлов обладают хорошими механическими свойствами, высокой твёрдостью и модулем упругости, хорошей адгезией, высокой износо- и коррозионной стойкостью [1-2]. Однако исследования по структурно-фазовым характеристикам таких покрытий и их дефектной структуре практически в литературе отсутствуют. Тем не менее, известно, что важную информацию можно получать, анализируя корреляции между структурно-фазовыми характеристиками (в частности, особенностями тонкой атомной структуры и микронапряжениями) и основными эксплуатационными свойствами (коэффициент трения и работоспособность) покрытий.

Целью настоящей работы было рентгендифракционное установление структурно-фазовых характеристик 5 мкм покрытия, напыленного на стальную подложку методом  вакуумно-дугового напыления циркония в атмосфере азота.
Дифрактограммы покрытия были получены на приборе ARL X’TRA с использованием монохроматического медного излучения. Они обрабатывались с помощью программного комплекса «MDI Jade 6.5» совместно с базой данных PDF-2. Для определения размеров областей когерентного рассеяния (ОКР) была использована формула Селякова-Шеррера [3].
На рис. 1 представлена обработанная в программном комплексе «MDI Jade 6.5» экспериментальная дифрактограмма образца покрытия (проведено сглаживание, вычтен фон, проведена деконволюция и индицирование пиков). Над дифрактограммой расположена кривая, соответствующая разности экспериментальной дифрактограммы (сглаженной с вычтенным фоном) и синтезированной дифрактограммы, полученной при деконволюции пиков. Положения цветных вертикальных линий внизу под дифрактограммой соответствуют положению характерных для обнаруженных фаз дифракционным пикам, а их высоты – относительным интенсивностям согласно данным картотеки PDF-2.

Установлено, что в исследованном образце присутствуют фаза чистого циркония и нитридные фазы: ZrN, Zr2N, а также нестехиометрические фазы ZrN0.28 и ZrN0.99. Проведен расчет периодов кристаллических решеток установленных фаз методом экстраполяции с использованием функции Нельсона-Ралли. Доли сосуществующих фаз оценивались с учетом отношений интегральных интенсивностей фазы к суммарной интегральной интенсивности всех фаз. Рассчитанные доли фаз приведены в табл. 1. Видно, что наибольшую долю в покрытиях составляет фаза ZrN0.99. По уширению дифракционных максимумов для всех hkl были рассчитаны размеры областей когерентного рассеяния (ОКР), а затем вычислено их среднее значение по фазе. Наибольший размер ОКР имеет фаза чистого циркона (47 нм), а наименьший – фаза ZrN0.99 (4 нм).
По экспериментальным интенсивностям двух порядков отражений, которые были пронормированы на теоретически рассчитанные интенсивности, были установлены основные типы дефектов в обнаруженных фазах покрытия. 
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      Рис.1. Дифрактограмма покрытия после обработки.  

                                                        Таблица 1.

	Фаза
	Доля фазы, ат.% ;

±1ат.%
	Dср, нм

±1 нм

	     Zr
	3
	47

	     ZrN
	          40
	5

	Zr2N
	5
	20

	ZrN0.28
	4
	26

	ZrN0.99
	48
	4


Известно [3], что если экспериментально измеренные интенсивности двух порядков отражения с индексами (hkl) и (2h2k2l) пронормировать на теоретически рассчитанные интенсивности, то при отсутствии эффектов экстинкции и дефектов I-го класса Ihkl/I2h2k2l = 1. При возникновении дефектов I-го класса (по Кривоглазу [3]) это отношение становится больше единицы, поскольку происходит ослабление интенсивности отражений второго порядка. Если же уменьшается плотность дислокаций в дислокационных стенках, то величина Ihkl/I2h2k2l становится меньше единицы. Расчеты показали, что основными типами дефектов во всех фазах покрытия являются точечные дефекты, кластеры, дислокационные петли малого размера, микропустоты, т.е. дефекты первого класса.
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