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Представлено получение методом магнетронного высокочастотного распыления ке-
рамической мишени наноструктурированных покрытий из стабилизированного ди-
оксида циркония Zr(Y, Hf)O2, имеющих двухфазную структуру, состоящую из моно-
клинной и тетрагональной фаз. Установлено, что парциальное давление кислорода O2 
в рабочей камере влияет на соотношение фаз, в частности, увеличение давления O2 
(от 0,23 до 0,65 Па) приводит к значительному возрастанию объемной доли моно-
клинной фазы в напыляемом покрытии (от 15 до 85 %). Показано, что размер зерен в 
формирующейся наноструктуре чувствителен к количеству O2 лишь при низких пар-
циальных давлениях (менее 0,35 Па); формирование однофазной (тетрагональной) 
структуры в покрытии происходит после отжига при температуре 1100 °С и выше, 
при этом наноструктурированность материала сохраняется; переход к однофазной 
структуре сопровождается увеличением микротвердости покрытия. 
Ключевые слова: магнетронное высокочастотное напыление, наноструктурирован-
ные пленки, стабилизированный диоксид циркония, термический отжиг. 

The article describes the process of obtaining nanostructured stabilized zirconia dioxide Zr 
(Y, Hf)O2 coatings by magnetron RF-sputtering of a ceramic target. The coatings have a 
two-phase structure consisting of monoclinic and tetragonal dioxide modifications. It is 
shown that the partial oxygen pressure in the vacuum chamber affects the phase ratio. In 
particular, an increase in the oxygen pressure (from 0.23 Pa to 0.65 Pa) leads to a significant 
increase of the monoclinic phase volume fraction in the sputtered coating (from 15 % to 
85 %). The grain size in the forming nanostructure is sensitive to the amount of oxygen only 
at low partial pressures (less than 0.35 Pa). The formation of the single phase (tetragonal) 
structure in the coating occurs after annealing at the temperature of 1100 °C or higher, 
while the nanostructure of the material is preserved. The transition to the single-phase 
structure is accompanied by an increase in the coating micro hardness. 
Keywords: RF-magnetron sputtering, nanostructured films, stabilized zirconia dioxide, 
thermal annealing. 
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Увеличение удельной мощности, повышение 
надежности и ресурса жидкостных ракетных 
двигателей (ЖРД) — актуальная задача, кото-
рая может быть решена только при использо-
вании комплексного подхода, позволяющего 
учесть опыт создания авиационных двигателей. 
В частности, при разработке новых турбин для 
турбонасосных агрегатов (ТНА) ЖРД, работа-
ющих на экологически чистом топливе, возни-
кают проблемы, аналогичные тем, которые 
приходится решать в авиационном двигателе-
строении: предотвращать окисление материала 
лопаток турбин, сохранять их прочность при 
высоких значениях рабочей температуры и, по 
возможности, уменьшать температуру лопаток 
турбины относительно температуры газового 
потока. В авиационной промышленности для 
этой цели используют жаростойкие и термоза-
щитные покрытия из стабилизированного ди-
оксида циркония ZrO2, который можно нано-
сить на защищаемые поверхности различными 
методами (например, электронно-лучевым ис-
парением мишеней, ионно-плазменным или 
газоплазменным методом [1, 2]). В результате 
на поверхности лопаток турбин формируется 
керамическое покрытие, имеющее столбчатую, 
слоисто-пористую или «трещиноватую» струк-
туру с размером зерен несколько десятков мик-
рон (сотен микрон в случае столбчатой струк-
туры) при общей толщине покрытия до 150 
мкм [1]. Вместе с тем известные методы созда-
ния защитных покрытий не обеспечивают вы-
сокую термоциклическую стойкость и хорошую 
адгезию [3]. Применительно к ТНА ЖРД это 
является существенным недостатком, посколь-
ку механические напряжения, возникающие в 
турбинах, значительно выше, чем в авиацион-
ных двигателях. Кроме того, размеры и специ-
фика изготовления турбин для ТНА ЖРД не 
позволяют использовать отработанные в авиа-
ционной промышленности технологии и по-
крытия большой толщины.  

В связи с этим перспективным вариантом 
представляется использование наноструктури-
рованного ZrO2 в качестве защитного и жаро-
стойкого покрытия лопаток ТНА ЖРД. Во-
первых, переход к наноструктурированному 
покрытию должен привести к улучшению его 
механических свойств (в частности, твердости 
и прочности) в соответствии с эмпирическим 
законом Холла — Петча [4]. Во-вторых, нали-
чие большой объемной доли границ зерен 
должно обусловить уменьшение фононной 

теплопроводности, что является существенным 
положительным фактором. Кроме того, нали-
чие стабилизированной высокотемпературной 
фазы в покрытии должно препятствовать про-
цессам рекристаллизации структуры при высо-
ких температурах. 

В настоящей работе представлены результа-
ты исследования структуры и микротвердости 
наноструктурированных покрытий из стабили-
зированного ZrO2, полученного в различных 
технологических условиях. 

 
Методика получения покрытий. Для получе-
ния наноструктурированных покрытий из ZrO2 
использовали метод магнетронного высокоча-
стотного распыления мишени, изготовленной 
по керамической технологии. В качестве исход-
ного материала для синтеза мишени был вы-
бран порошок ZrO2 с добавлением оксида гаф-
ния HfO2 и оксида иттрия Y2O3. Напыление 
проводили как в атмосфере чистого аргона, так 
и с добавлением кислорода в реактивном ре-
жиме. В качестве подложек использовали пла-
стины из чистого никеля (2073 мм) для иссле-
дования термоциклических свойств покрытий и 
пластины из аморфного стекла (20103 мм) для 
исследования структуры покрытия. При каж-
дом напылении применяли оба типа подложек, 
т. е. получали образцы покрытий одновременно 
на стекле и на металле.  

При нанесении покрытий использовали два 
варианта размещения подложек относительно 
мишени (магнетрона). В первом случае рассто-
яние от мишени до подложки составляло 30 мм, 
во втором случае — 100 мм. Поскольку под-
ложки располагались на заземленном держа-
теле, физического распыления их поверхности 
не происходило, однако осуществлялся доста-
точно сильный нагрев в результате воздей-
ствия ионов и электронов, формирующих 
плазменный высокочастотный разряд. Рассто-
яние от мишени до подложки влияло на сте-
пень разогрева последней в процессе напыле-
ния: чем ближе подложка к мишени, тем выше 
ее температура. Температура поверхности 
подложки при расстоянии от мишени до под-
ложки 30 мм достигала 500 °С, при 100 мм — 
400 °С. Во всех случаях мощность распыляю-
щего магнетрона была постоянной и составля-
ла 250 Вт.  

Структуры полученных покрытий исследо-
вали с помощью дифрактометра D2 Phaser 
фирмы Bruker в CuK-излучении в геометрии 
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съемки Брэгга — Брентано. Размер кристалли-
тов определяли по формуле Шеррера [5] с ис-
пользованием стандартного лицензионного 
приложения к дифрактометру Eva, количе-
ственное соотношение фаз рассчитывали с по-
мощью лицензионного пакета программ Topaz. 
Для рентгеноструктурных исследований ис-
пользовали образцы преимущественно на стек-
лянных подложках. Элементный состав полу-
ченных покрытий исследовали с помощью 
электронно-зондового рентгеноспектрального 
микроанализа на сканирующем рентгеновском 
микроанализаторе JXA-840.  

Термоустойчивость покрытий исследовали 
на образцах, нанесенных на никелевые подлож-
ки. Образцы подвергали 10-минутному отжигу 
в муфельной печи в воздушной среде при тем-
пературе 300, 600, 800, 900, 1000, 1100, 1200 °С, 
после чего изучали целостность и сплошность 
покрытий с помощью оптического микроскопа, 
а также структуру и микротвердость. Микро-
твердость покрытия определяли методом ин-
дентирования с помощью микротвердомера 
ПМТ-3М. Индентирование осуществляли ал-
мазной пирамидой Кнупа, специально предна-
значенной для исследования твердости тонких 
покрытий. 

 
Результаты работы и их обсуждение. При 
формировании защитных покрытий из ZrO2, 
как правило, стремятся получить и стабилизи-
ровать тетрагональную модификацию, по-
скольку именно она обеспечивает высокие ме-
ханические свойства материала, испытывая по-
лиморфное превращение при механических 
напряжениях [6, 7]. Эту модификацию можно 
стабилизировать добавлением в ZrO2 элемен-
тов, способных образовывать твердые растворы 
(Mg2+, Ca2+, Y3+, Hf3+, Sc3+Ce4+, Th4+) [8]. В нашем 
случае такими элементами были выбраны гаф-
ний Hf и иттрий Y. После изготовления кера-
мической мишени были исследованы ее струк-
тура и элементный состав. Оказалось, что ми-
шень содержит 3,7 % (мас.) Hf и 1,2 % (мас.) Y, 
что несколько меньше оптимального значения 
стабилизирующей примеси [8]. Возможно, 
вследствие этого структура керамической ми-
шени оказалась двухфазной (рис. 1), содержа-
щей как моноклинную фазу ZrO2 (m), так и тет-
рагональную (t). В данном случае важно то, что 
при ионном распылении мишени соотношение 
тяжелых элементов воспроизводится в напыля-
емой пленке достаточно точно [9], следователь-

но, в формируемом покрытии соотношение 
между Zr и стабилизирующими примесями 
должно сохраняться. При исследовании эле-
ментного состава покрытий было установлено, 
что с точностью до 0,5 % (мас.) соотношение 
элементов сохраняется. 

Стабилизация тетрагональной фазы в ZrO2 
может происходить не только при наличии со-
ответствующих примесей, но и вследствие вы-
сокой температуры, при которой образуется 
ZrO2 [10], и, что важно для случаев использова-
ния технологий напыления (ионно-плазменное 
распыление мишеней с последующей конденса-
цией атомов на поверхность), вследствие опре-
деленного значения парциального давления 
кислорода. В частности, было показано, что 
парциальное давление кислорода, используемое 
при магнетронном напылении, в значительной 
степени влияет на структуру покрытия из ZrO2 
[11]. Поскольку магнетронное распыление ми-
шени может эффективно осуществляться в до-
статочно широком диапазоне давлений рабоче-
го газа, было исследовано влияние давления 
аргона Ar и парциального давления кислорода 
O2 на структуру напыляемых диоксидных по-
крытий при постоянном количестве стабили-
зирующей примеси.  

На рис. 2 показаны участки рентгенограмм 
покрытий, полученных в атмосфере чистого Ar 
(без примеси O2) на подложках, расположен-
ных на расстоянии 100 мм от магнетрона, что 
обеспечивало нагрев подложки до 400 °С. При-
ведены значения брэговского угла 2, при ко-
торых наблюдаются пики, наиболее характер-
ные как для моноклинной, так и для тетраго-

 
Рис. 1. Рентгенограмма стабилизированной мишени 

из ZrO2: 
 — тетрагональная фаза ZrO2;  — моноклинная  

фаза ZrO2 (в скобках указаны кристаллографические  
индексы Миллера) 
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нальной фаз. Очевидно, что в обоих случаях 
структура покрытий двухфазная, однако в зави-
симости от давления Ar соотношение фаз (t и 
m) различается радикально. 

В случае когда давление аргона составляло 
2 Па (см. рис. 2, а), преобладала моноклинная 
фаза (m — 86 %, t — 14 %). При увеличении 
давления Ar до 2,5 Па (при неизменности про-
чих параметров) объемная доля стабилизиро-
ванной тетрагональной фазы в покрытии воз-
растает до 93 %. Таким образом, простое увели-
чение давления рабочего газа приводит к тому, 
что в покрытии при относительно невысокой 
температуре подложки формируется высоко-
температурная фаза, сохраняющаяся при охла-
ждении до комнатной температуры.  

Следует отметить, что в обоих случаях фор-
мировались наноструктурированные покрытия. 
Когда преобладающей фазой была стабильная 
моноклинная, средний размер кристаллитов 
фаз составил Lm = 135 нм для моноклинной и 
Lt = 30 нм для тетрагональной. Когда преобла-
дала тетрагональная фаза, размер зерен соста-
вил Lm = 52 нм, Lt = 33 нм. То есть наблюдается 
прямая корреляция между объемной долей 
моноклинной фазы и размером ее кристалли-
тов: чем больше количество фазы, тем больше 
размер кристаллита, в то время как размер 
кристаллитов тетрагональной фазы практиче-
ски не изменяется с увеличением давления Ar.  

Несмотря на вполне приемлемый результат, 
полученный при давлении Ar 2,5 Па, нанесение 
покрытий в среде чистого Ar технологически 
неверно. Распыление в среде Ar оксидной ми-

шени всегда приводит к постепенному обедне-
нию ее поверхности кислородом, вследствие 
чего состав формируемого покрытия отклоня-
ется от стехиометрического. Очевидно, что для 
воспроизводимости требуемой стехиометрии 
оксидного покрытия необходимо проведение 
реактивного процесса напыления с добавлени-
ем O2. С учетом полученных результатов все 
последующие операции напыления покрытий 
проводили при давлении Ar 2,5 Па. 

На рис. 3 изображены рентгенограммы по-
крытий, полученных с помощью реактивного 
напыления при различном парциальном дав-
лении O2 (от 0,23 до 0,65 Па) и расстоянии от 
мишени до подложки 30 мм. При сравнитель-
но низком парциальном давлении O2 (0,23 Па, 
см. рис. 3, а) структура формирующегося по-
крытия подобна структуре, получаемой в ат-
мосфере чистого Ar (см. рис. 2): преобладаю-
щей является тетрагональная фаза, а основные 
отражения от кристаллографических плоско-
стей наблюдаются в интервале углов 34…37° 
(от плоскостей семейств (200) и (002)). При уве-

 
Рис. 2. Рентгенограммы пленок из ZrO2, полученных 

при различных значениях давления Ar: 
а — 2 Па; б — 2,5 Па 

(  — тетрагональная фаза ZrO2;  
 — моноклинная фаза ZrO2) 

 
Рис. 3. Рентгенограммы пленок ZrO2, полученных  
в смешанной атмосфере Ar + O2 при различном  

парциальном давлении O2: 0,23; 0,35 Па (а);  
0,37; 0,53; 0,65 Па (б) 

 (  — тетрагональная фаза ZrO2;  
 — моноклинная фаза ZrO2) 
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личении парциального давления O2 (0,35 Па  
и более, см. рис. 3, а, б) возрастает содержание 
моноклинной фазы, а также существенно  
усиливается интенсивность отражений от 
плоскостей семейства (111) для обеих фаз. 
Наблюдаемые изменения рентгенограмм свя-
заны с концентрацией O2 в материале. При его 
недостатке в покрытии преимущественно 
формируется неравновесная тетрагональная 
структура. По всей видимости, при недостатке 
O2 в решетке ZrO2 образуются кислородные 
вакансии, что приводит к расширению кисло-
родной позиции и способствует созданию 
устойчивой флюоритовой структуры в широ-
ком диапазоне температур. Иными словами, в 
этом случае происходит стабилизация высоко-
температурной тетрагональной фазы. Недо-
статок O2 приводит к тому, что его атомы пол-
ностью заполняют лишь, условно говоря, 
«внешние плоскости» элементарных ячеек 
ZrO2 — отсюда и наличие только пиков (200) и 
(002). Если в рабочем газе при напылении O2 
присутствует в избытке, то формируется сте-
хиометрическое покрытие, содержащее боль-
шую объемную долю стабильной моноклин-
ной фазы и создающее на рентгенограмме пи-
ки от всех кристаллографических плоскостей. 
Очевидно, что рентгенограмма покрытия, 
нанесенного при большом парциальном дав-
лении O2 (0,65 Па) и содержащая пики от всех 
основных плоскостей, — это рентгенограмма 
от равновесной и стехиометрической структу-
ры (см. рис. 3, б).  

Парциальное давление O2 в камере влияет не 
только на соотношение равновесной (m) и 
неравновесной (t) фаз, но и на средний размер 
зерен в этих фазах (рис. 4, а, б). Вертикальной 

линией на графиках обозначено «пороговое» 
давление O2 (0,35 Па), при котором происходит 
переход к равновесной структуре (давление Ar 
во всех случаях равнялось 2,5 Па). На основа-
нии полученных результатов можно выявить 
следующие закономерности. Во-первых, увели-
чение парциального давления O2 приводит к 
возрастанию в покрытии объемной доли рав-
новесной моноклинной фазы и снижению ме-
тастабильной — тетрагональной. По всей ви-
димости, при давлении O2 0,42 Па и более фор-
мируется стехиометрическое покрытие — для 
диапазона давлений O2 0,42…0,65 Па соотно-
шение фаз практически не изменяется. Во-вто-
рых, независимо от давления O2 и соотношения 
между фазами, покрытия оказываются нано-
структурированными (размер зерен фаз не пре-
вышает 100 нм). Более того, увеличение парци-
ального давления O2 приводит к уменьшению 
среднего размера зерен. Этот эффект явно вы-
ражен при сравнительно небольших значениях 
давления (0,23; 0,35 Па) и слабо выражен при 
более высоком давлении. Предположительно, 
это может быть связано с тем, что атомы O2 
(осаждаемые из мишени и адсорбируемые из 
газовой фазы), являясь избыточными при высо-
ком давлении, могут скапливаться на поверхно-
сти растущих зерен и выступать в качестве свое-
образного барьера для их дальнейшего роста. 

Для исследования влияния температуры на 
структуру формируемого покрытия было вы-
полнено напыление на подложки, расположен-
ные на расстоянии 100 мм от магнетрона, что 
обеспечивало нагрев поверхности до темпера-
туры примерно 400 °С. Мощность, подаваемая 
на магнетрон, а также значения давления рабо-
чих газов были такими же, как и в первом 

 
Рис. 4. Зависимости среднего размера зерен Lm (а) и Lt (б), а также объемной доли моноклинной m (а)  

и тетрагональной t (б) фаз от парциального давления O2 при расстоянии от мишени до подложки 30 мм 
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случае. Уменьшение температуры подложки 
привело к тому, что в получаемых покрытиях 
снизилась относительная доля моноклинной 
фазы как при низких, так и при высоких парци-
альных давлениях O2 (рис. 5). Возможно, это 
следствие особенности технологии получения 
покрытий. При напылении оксидных материа-
лов на холодные подложки, как правило, образу-
ется аморфная (т. е. максимально неравновес-
ная) структура. Если увеличить температуру 
подложки, но не доводить ее до высоких значе-
ний, при которых возможно образование равно-
весной структуры, то при напылении весьма ве-
роятно образование метастабильных, неравно-
весных при комнатной температуре фаз [9]. 
Возможно именно такой процесс, стимулиро-
ванный примесями Hf и Y, происходит в рас-
сматриваемом случае. Это важный результат, 
показывающий, что в условиях формирования 
нанокристаллического покрытия из ZrO2 высо-
кая объемная доля тетрагональной фазы (до 90 
%, рис. 5, б) может быть достигнута при срав-
нительно низкой температуре подложки. По-
мимо изменения соотношения между модифи-
кациями ZrO2 более низкая температура под-
ложки привела к тому, что средний размер 
кристаллических зерен при низком давлении O2 
оказался несколько меньше (20…30 нм), чем в 
первом случае (см. рис. 4), и практически не за-
висящим от парциального давления O2 (см. 
рис. 5). Характерно, что при повышении парци-
ального давления O2, как и в первом случае, уве-
личивается объемная доля стабильной моно-
клинной фазы (рис. 5, а) и уменьшается доля 
тетрагональной (см. рис. 5, б). 

Помимо изучения структуры ZrO2, находя-
щегося в исходном состоянии, было исследова-

но влияние высокотемпературного отжига на 
структуру и микротвердость диоксидных по-
крытий. Для этого покрытие осаждали на нике-
левую подложку в реактивном режиме с добав-
лением O2 при парциальном давлении, равном 
0,23 Па. Для улучшения адгезии подложка была 
расположена на расстоянии 30 мм от магнетро-
на. На рентгенограмме покрытия в исходном 
состоянии (рис. 6) присутствуют интерферен-
ционные пики от стабильной моноклинной фа-
зы, занимающей примерно 35 % (об.), и высо-
котемпературной стабилизированной тетраго-
нальной фазы (65 % (об.)). Помимо пиков от 
покрытия на рентгенограммах присутствует 
пик, соответствующий отражению от никеле-
вой подложки (111). Последовательные опера-
ции отжига покрытия вплоть до температуры 
800 °С не приводят к изменению структуры. 

 
Рис. 6. Рентгенограммы покрытий ZrO2,  

нанесенных на никелевые подложки, в исходном 
состоянии и после отжига при температуре 900  

и 1100 °С: 
 — тетрагональная фаза ZrO2;  — моноклинная фаза 

ZrO2;  — Ni;  — NiО 

 
Рис. 5. Зависимость среднего размера зерен Lm (а) и Lt (б), а также объемной доли моноклинной m (а)  

и тетрагональной t (б) фаз от парционального давления O2 при расстоянии от мишени до подложки 100 мм
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После отжига при температуре 900 °С содержа-
ние моноклинной фазы снижается и начинают-
ся процессы окисления подложки (образование 
оксида никеля NiO). Отжиг при температуре 
1100 оС приводит к полному исчезновению 
моноклинной фазы — в пленке присутствует 
только тетрагональная фаза (см. рис. 6). Это 
хорошо согласуется с данными источников, 
где указывается, что при температуре 1100 °С 
начинается фазовый переход моноклинной 
модификации ZrO2 циркония в тетрагональ-
ную [12]. Рентгеноструктурный анализ пока-
зывает, что сформированное покрытие прони-
цаемо для атомов O2, поскольку на рентгено-
грамме присутствуют пики от NiO, 
формирующегося, по всей видимости, на гра-
нице между подложкой и пленкой.  

Установлено, что микротвердость покрытия, 
измеренная по методу Кнупа (Нк), с увеличени-
ем температуры отжига изменяется нелинейно 
(рис. 7). Сначала, с увеличением температуры, 
значения Hк монотонно снижаются, однако по-
сле отжига при температуре 900 °С и более 
наблюдается существенное увеличение микро-
твердости. Оценка среднего размера зерен мо-
ноклинной и тетрагональной фаз покрытия в 
исходном состоянии и после отжига свидетель-
ствует о том, что их размер незначительно уве-
личивается. Так, для моноклинной фазы в ис-
ходном состоянии Lm

 = 30 нм, а после отжига 
при температуре 900 °С  Lm

 = 40 нм. Зерна тет-
рагональной фазы в исходном состоянии име-
ют размер Lt

 = 50 нм, а после отжига при темпе-
ратуре 1200 °С не превышают 80 нм. С одной 
стороны, это свидетельствует о высокой терми-
ческой стабильности наноструктурированного 
состояния полученного покрытия и об отсут-
ствии значительных процессов рекристаллиза-
ции даже при высокой температуре отжига.  
С другой стороны, это позволяет предполо-
жить, что наблюдаемое увеличение значений Hк 
связано с изменением фазового состава покры-
тия. Действительно, увеличение значений мик-
ротвердости наблюдается после отжига, кото-
рый приводит к уменьшению объемной доли 
моноклинной фазы (см. рис. 7). После отжига 
при температуре 1100 и 1200 °С, когда моно-
клинная фаза полностью переходит в тетраго-
нальную, значения Hк превышают исходные. 
Это обусловлено тем, что в однофазной (тетра-
гональной) структуре в полной мере проявля-
ется эффект деформационного упрочнения, 
присущий этой модификации ZrO2, и отсут-

ствуют области с моноклинной структурой, ко-
торые деформируются при более низких 
напряжениях в случае двухфазного материала. 
Важно подчеркнуть, что покрытие после про-
веденного отжига не разрушается и не отслаи-
вается от подложки, сохраняя целостность и 
сплошность. 

Выводы 
1. Метод магнетронного высокочастотного 

распыления керамических мишеней из ZrO2, 
стабилизированного гафнием и иттрием, поз-
воляет получать наноструктурированные по-
крытия (средний размер зерна 20…60 нм), 
представляющие собой смесь двух модифика-
ций ZrO2: моноклинной и тетрагональной. Из-
менение давления рабочего газа в камере при 
нанесении покрытий, а также парциального 
давления O2 позволяет влиять на объемное со-
отношение фаз в получаемом материале. Уве-
личение парциального давления O2 в рабочей 
камере (от 0,23 до 0,65 Па) приводит к значи-
тельному уменьшению объемной доли тетраго-
нальной фазы в формируемом покрытии (от 85 
до 15 %) и соответствующему увеличению объ-
емной доли моноклинной фазы.  

2. При сравнительно низкой температуре 
подложки (400 °С) и парциальном давлении 
кислорода 0,32…0,45 Па формируется нано-
структурированное покрытие с объемной долей 
стабилизированного тетрагонального ZrO2 
90 %. Увеличение парциального давления O2 от 
0,23 до 0,35 Па вызывает уменьшение размера 

 
Рис. 7. Зависимость микротвердости по Кнупу  
покрытия из ZrO2, нанесенного на никелевую  

подложку, от температуры отжига (указано  
содержание моноклинной фазы в покрытии) 
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зерен в покрытии. При более высоком давле-
нии O2 в камере размер зерен практически не 
зависит от давления.  

3. После отжига в воздушной среде при тем-
пературе 1100…1200 °С и более структура по-
крытий, нанесенных на никелевую подложку, 
является однофазной и представляет собой ста-
билизированную тетрагональную модифика-

цию ZrO2. При этом наноструктурированность 
покрытий (размер зерен не превышает 80 нм), а 
также их целостность и сплошность сохраня-
ются после 10-минутного отжига при темпера-
туре 1200 °С. Переход к однофазной (тетраго-
нальной) структуре в результате отжига исход-
ного двухфазного ZrO2 приводит к росту 
микротвердости покрытия.  

Литература 
[1] Каблов Е.Н., Мубояджян С.А. Жаростойкие и теплозащитные покрытия для лопаток 

турбины высокого давления перспективных ГТД (2012). URL: http://viam.ru/public/ 
files/2011/2011-205895.pdf (дата обращения 5 июня 2015). 

[2] Тамарин Ю.А., Качанов Е.Б. Электронно-лучевая технология нанесения теплозащит-
ных покрытий. Новые технологические процессы и надежность ГТД, 2008, вып. 7, 
с. 144–158. 

[3] Сергеев В.П., Нейфельд В.В., Сунгатулин А.Р., Сергеев О.В., Федорищева М.В., Ника-
лин А.Ю. Увеличение термоциклической стойкости покрытий на основе Zr–Y–O, по-
лученных методом магнетронного осаждения. Известия Томского политехнического 
университета, 2010, т. 317, № 2, с. 111–115. 

[4] Song H.W., Guo S.R., Hu Z.Q. Coherent polycrystal model for the inverse Hall-Petch relation 
in nanocrystalline materials. Nanostructured Materials, 1999, vol. 11, no. 2, pp. 203−210. 

[5] Sánchez-Hernándeza Z.E., Domínguez-Crespoa M.A., Torres-Huertaa A.M., Onofre-
Bustamantea E., Andraca Adamec J., Dorantes-Rosalesd H. Improvement of adhesion and 
barrier properties of biomedical stainless steel by deposition of YSZ coatings using RF 
magnetron sputtering. Materials characterization, 2014, vol. 91, pp. 50–57. 

[6] Гынгазовa С.А., Франгульян Т.С., Васильев И.П. К вопросу об определении фазового 
состава в объеме образцов циркониевой керамики. Системы. Методы. Технологии, 
2013, № 2, с. 102–105.  

[7] Филипов Р.А., Фрэйген А.Б. Критический радиус включений диоксида циркония в эф-
фекте трансформационного упрочнения керамик. Физическая мезомеханика, 2014, т. 
17, № 2, с. 55–64. 

[8] Матренин С.В., Слосман А.И. Техническая керамика. Томск, Томский политехниче-
ский университет, 2004. 75 с. 

[9] Майссел Л., Глэнг Р. Технология тонких пленок. Т. 1. Москва, Советское радио, 1977. 
664 с. 

[10] Заводинский В.Г., Чибисов А.Н. О стабильности кубического диоксида циркония и 
стехиометрических наночастиц диоксида циркония. Физика твердого тела, 2006, 
т. 48, № 2, с. 343–347. 

[11] Andrieuxa M., Ribota P., Gasquиresa C., Servetb B., Garryb G. Effect of the oxygen partial 
pressure on the toughness of tetragonal zirconia thin films for optical applications. Applied 
Surface Science, 2012, vol. 263, pp. 284–290. 

[12] Aldebert R., Traverse J.P. Structure and Ionic Mobility of Zirconia at High Temperature. 
Journal of the American Ceramic Society, 1985, vol. 68, pp. 34–40. 

References 
[1] Kablov E.N., Muboiadzhian S.A. Zharostoikie i teplozashchitnye pokrytiia dlia lopatok turbiny 

vysokogo davleniia GTD [Heat-resistant and heat-protective coatings for turbine blades of 
high pressure turbine engine]. Available at: http://viam.ru/public/files/2011/2011-205895.pdf 
(accessed 5 June 2015). 

[2] Tamarin Iu.A., Kachanov E.B. Elektronno-luchevaia tekhnologiia naneseniia teplozashchit-
nykh pokrytii [Electron beam technology is the application of thermal barrier coatings]. 
Novye tekhnologicheskie protsessy i nadezhnost' GTD [New manufacturing processes and re-
liable GTD]. 2008, no. 7, pp. 144–158.  



#11 [668] 2015 ИЗВЕСТИЯ ВЫСШИХ УЧЕБНЫХ ЗАВЕДЕНИЙ. МАШИНОСТРОЕНИЕ 105 

[3] Sergeev V.P., Neifel'd V.V., Sungatulin A.R., Sergeev O.V., Fedorishcheva M.V., Nikalin A.Iu. 
Uvelichenie termotsiklicheskoi stoikosti pokrytii na osnove Zr–Y–O, poluchennykh 
metodom magnetronnogo osazhdeniia [Increased thermal cycling resistance of coatings 
based on Zr–Y–O, produced by magnetron deposition]. Izvestiia Tomskogo politekhnich-
eskogo universiteta [Bulletin of the Tomsk Polytechnic University]. 2010, vol. 317, no. 2, 
pp. 111–115. 

[4] Song H.W., Guo S.R., Hu Z.Q. Coherent polycrystal model for the inverse Hall-Petch relation 
in nanocrystalline materials. Nanostructured Materials, 1999, vol. 11, no. 2, pp. 203−210. 

[5] Sánchez-Hernándeza Z.E., Domínguez-Crespo M.A., Torres-Huerta A.M., Onofre-Busta-
mante E., Andraca Adame J., Dorantes-Rosales H. Improvement of adhesion and barrier 
properties of biomedical stainless steel by deposition of YSZ coatings using RF magnetron 
sputtering. Materials Characterization, 2014, vol. 91, pp. 50–57. 

[6] Gyngazova S.A., Frangul'ian T.S., Vasil'ev I.P. K voprosu ob opredelenii fazovogo sostava v 
ob"eme obraztsov tsirkonievoi keramiki [On the issue of determination of phase composi-
tion in bulk zirconia ceramics]. Sistemy. Metody. Tekhnologii [Systems. Methods. Technol-
ogies]. 2013, no. 2, pp. 102–105. 

[7] Filipov R.A., Freigen A.B. Kriticheskii radius vkliuchenii dioksida tsirkoniia v effekte trans-
formatsionnogo uprochneniia keramik [Critical radius inclusions zirconia ceramics hard-
ening effect transformational]. Fizicheskaia mezomekhanika [Physical Mesomechanics]. 
2014, vol. 17, no. 2, pp. 55–64. 

[8] Matrenin S.V., Slosman A.I. Tekhnicheskaia keramika [Technical Ceramics]. Tomsk, TPU 
publ., 2004. 75 p. 

[9] Maissel L., Gleng R. Tekhnologiia tonkikh plenok [Technology of Thin Films]. Vol. 1. Mos-
cow, Sovetskoe Radio publ., 1977. 664 p.  

[10] Zavodinsky V.G., Chibisov A.N. Stability of cubic zirconia and of stoichiometric zirconia 
nanoparticles. Physics of the Solid State, 2006, vol. 48, no. 2, pp. 363-368.  

[11] Andrieux M., Ribot P., Gasquires C., Servet B., Garry G. Effect of the oxygen partial pres-
sure on the toughness of tetragonal zirconia thin films for optical applications. Applied Sur-
face Science, 2012, vol. 263, pp. 284–290. 

[12] Aldebert R., Traverse J.P. Structure and Ionic Mobility of Zirconia at High Temperature. 
Journal of the American Ceramic Society, 1985, vol. 68, pp. 34–40. 

 
Статья поступила в редакцию 31.08.2015

Информация об авторах 
ВАЛЮХОВ Сергей Георгиевич (Воронеж) — доктор тех-
нических наук, зав. кафедрой «Нефтегазовое оборудование 
и транспортировка». Воронежский государственный техни-
ческий университет (394026, Воронеж, Российская Федера-
ция, Московский пр., д. 14, e-mail: info@turbonasos).  
 
СТОГНЕЙ Олег Владимирович (Воронеж) — доктор 
физико-математических наук, профессор кафедры «Физи-
ка твердого тела». Воронежский государственный техни-
ческий университет (394026, Воронеж, Российская Феде-
рация, Московский пр., д. 14, e-mail: sto@sci.vrn.ru). 
 
ФИЛАТОВ Максим Сергеевич (Воронеж) — аспирант 
кафедры «Физика твердого тела». Воронежский государ-
ственный технический университет (394026, Воронеж, 
Российская Федерация, Московский пр., д. 14, e-mail: 
36nord36@mail.ru). 

Information about the authors 
VALYUKHOV Sergey Georgievich (Voronezh) — Doctor of 
Science (Eng.), Head of Department, Oil and Gas Equipment 
and Transportation. Voronezh State Technical University 
(394026, Voronezh, Russian Federation, Moskovskij Pr., 
Bldg. 14, e-mail: info@turbonasos). 
 
STOGNEI Oleg Vladimirovich (Voronezh) — Doctor of 
Science (Physics and Mathematics), Professor, Department of 
Solid State Phisics. Voronezh State Technical University 
(394026, Voronezh, Russian Federation, Moskovskij Pr., Bldg. 
14,e-mail: sto@sci.vrn.ru). 
 
FILATOV Maksim Sergeevich (Voronezh) — Postgraduate, 
Department of Solid State Phisics. Voronezh State Technical 
University (394026, Voronezh, Russian Federation, Moskov-
skij Pr., Bldg. 14, e-mail: 36nord36@mail.ru). 

 



<<
  /ASCII85EncodePages false
  /AllowTransparency false
  /AutoPositionEPSFiles true
  /AutoRotatePages /None
  /Binding /Left
  /CalGrayProfile (Dot Gain 20%)
  /CalRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CalCMYKProfile (U.S. Web Coated \050SWOP\051 v2)
  /sRGBProfile (sRGB IEC61966-2.1)
  /CannotEmbedFontPolicy /Error
  /CompatibilityLevel 1.4
  /CompressObjects /Tags
  /CompressPages true
  /ConvertImagesToIndexed true
  /PassThroughJPEGImages true
  /CreateJobTicket false
  /DefaultRenderingIntent /Default
  /DetectBlends true
  /DetectCurves 0.0000
  /ColorConversionStrategy /CMYK
  /DoThumbnails false
  /EmbedAllFonts true
  /EmbedOpenType false
  /ParseICCProfilesInComments true
  /EmbedJobOptions true
  /DSCReportingLevel 0
  /EmitDSCWarnings false
  /EndPage -1
  /ImageMemory 1048576
  /LockDistillerParams false
  /MaxSubsetPct 100
  /Optimize true
  /OPM 1
  /ParseDSCComments true
  /ParseDSCCommentsForDocInfo true
  /PreserveCopyPage true
  /PreserveDICMYKValues true
  /PreserveEPSInfo true
  /PreserveFlatness true
  /PreserveHalftoneInfo false
  /PreserveOPIComments true
  /PreserveOverprintSettings true
  /StartPage 1
  /SubsetFonts true
  /TransferFunctionInfo /Apply
  /UCRandBGInfo /Preserve
  /UsePrologue false
  /ColorSettingsFile ()
  /AlwaysEmbed [ true
  ]
  /NeverEmbed [ true
  ]
  /AntiAliasColorImages false
  /CropColorImages true
  /ColorImageMinResolution 300
  /ColorImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleColorImages true
  /ColorImageDownsampleType /Bicubic
  /ColorImageResolution 300
  /ColorImageDepth -1
  /ColorImageMinDownsampleDepth 1
  /ColorImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeColorImages true
  /ColorImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterColorImages true
  /ColorImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /ColorACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /ColorImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000ColorACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000ColorImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasGrayImages false
  /CropGrayImages true
  /GrayImageMinResolution 300
  /GrayImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleGrayImages true
  /GrayImageDownsampleType /Bicubic
  /GrayImageResolution 300
  /GrayImageDepth -1
  /GrayImageMinDownsampleDepth 2
  /GrayImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeGrayImages true
  /GrayImageFilter /DCTEncode
  /AutoFilterGrayImages true
  /GrayImageAutoFilterStrategy /JPEG
  /GrayACSImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /GrayImageDict <<
    /QFactor 0.15
    /HSamples [1 1 1 1] /VSamples [1 1 1 1]
  >>
  /JPEG2000GrayACSImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /JPEG2000GrayImageDict <<
    /TileWidth 256
    /TileHeight 256
    /Quality 30
  >>
  /AntiAliasMonoImages false
  /CropMonoImages true
  /MonoImageMinResolution 1200
  /MonoImageMinResolutionPolicy /OK
  /DownsampleMonoImages true
  /MonoImageDownsampleType /Bicubic
  /MonoImageResolution 1200
  /MonoImageDepth -1
  /MonoImageDownsampleThreshold 1.50000
  /EncodeMonoImages true
  /MonoImageFilter /CCITTFaxEncode
  /MonoImageDict <<
    /K -1
  >>
  /AllowPSXObjects false
  /CheckCompliance [
    /None
  ]
  /PDFX1aCheck false
  /PDFX3Check false
  /PDFXCompliantPDFOnly false
  /PDFXNoTrimBoxError true
  /PDFXTrimBoxToMediaBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXSetBleedBoxToMediaBox true
  /PDFXBleedBoxToTrimBoxOffset [
    0.00000
    0.00000
    0.00000
    0.00000
  ]
  /PDFXOutputIntentProfile ()
  /PDFXOutputConditionIdentifier ()
  /PDFXOutputCondition ()
  /PDFXRegistryName ()
  /PDFXTrapped /False

  /CreateJDFFile false
  /Description <<

    /BGR <>
    /CHS <FEFF4f7f75288fd94e9b8bbe5b9a521b5efa7684002000410064006f006200650020005000440046002065876863900275284e8e9ad88d2891cf76845370524d53705237300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c676562535f00521b5efa768400200050004400460020658768633002>
    /CHT <FEFF4f7f752890194e9b8a2d7f6e5efa7acb7684002000410064006f006200650020005000440046002065874ef69069752865bc9ad854c18cea76845370524d5370523786557406300260a853ef4ee54f7f75280020004100630072006f0062006100740020548c002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee553ca66f49ad87248672c4f86958b555f5df25efa7acb76840020005000440046002065874ef63002>
    /CZE <>
    /DAN <>
    /DEU <>
    /ESP <>
    /ETI <>
    /FRA <>
    /GRE <>

    /HRV (Za stvaranje Adobe PDF dokumenata najpogodnijih za visokokvalitetni ispis prije tiskanja koristite ove postavke.  Stvoreni PDF dokumenti mogu se otvoriti Acrobat i Adobe Reader 5.0 i kasnijim verzijama.)
    /HUN <>
    /ITA <>
    /JPN <FEFF9ad854c18cea306a30d730ea30d730ec30b951fa529b7528002000410064006f0062006500200050004400460020658766f8306e4f5c6210306b4f7f75283057307e305930023053306e8a2d5b9a30674f5c62103055308c305f0020005000440046002030d530a130a430eb306f3001004100630072006f0062006100740020304a30883073002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e003000204ee5964d3067958b304f30533068304c3067304d307e305930023053306e8a2d5b9a306b306f30d530a930f330c8306e57cb30818fbc307f304c5fc59808306730593002>
    /KOR <FEFFc7740020c124c815c7440020c0acc6a9d558c5ec0020ace0d488c9c80020c2dcd5d80020c778c1c4c5d00020ac00c7a50020c801d569d55c002000410064006f0062006500200050004400460020bb38c11cb97c0020c791c131d569b2c8b2e4002e0020c774b807ac8c0020c791c131b41c00200050004400460020bb38c11cb2940020004100630072006f0062006100740020bc0f002000410064006f00620065002000520065006100640065007200200035002e00300020c774c0c1c5d0c11c0020c5f40020c2180020c788c2b5b2c8b2e4002e>
    /LTH <>
    /LVI <>
    /NLD (Gebruik deze instellingen om Adobe PDF-documenten te maken die zijn geoptimaliseerd voor prepress-afdrukken van hoge kwaliteit. De gemaakte PDF-documenten kunnen worden geopend met Acrobat en Adobe Reader 5.0 en hoger.)
    /NOR <>
    /POL <>
    /PTB <>
    /RUM <>
    /RUS <>
    /SKY <>
    /SLV <>
    /SUO <>
    /SVE <>
    /TUR <>
    /UKR <>
    /ENU (Use these settings to create Adobe PDF documents best suited for high-quality prepress printing.  Created PDF documents can be opened with Acrobat and Adobe Reader 5.0 and later.)
  >>
  /Namespace [
    (Adobe)
    (Common)
    (1.0)
  ]
  /OtherNamespaces [
    <<
      /AsReaderSpreads false
      /CropImagesToFrames true
      /ErrorControl /WarnAndContinue
      /FlattenerIgnoreSpreadOverrides false
      /IncludeGuidesGrids false
      /IncludeNonPrinting false
      /IncludeSlug false
      /Namespace [
        (Adobe)
        (InDesign)
        (4.0)
      ]
      /OmitPlacedBitmaps false
      /OmitPlacedEPS false
      /OmitPlacedPDF false
      /SimulateOverprint /Legacy
    >>
    <<
      /AddBleedMarks false
      /AddColorBars false
      /AddCropMarks false
      /AddPageInfo false
      /AddRegMarks false
      /ConvertColors /ConvertToCMYK
      /DestinationProfileName ()
      /DestinationProfileSelector /DocumentCMYK
      /Downsample16BitImages true
      /FlattenerPreset <<
        /PresetSelector /MediumResolution
      >>
      /FormElements false
      /GenerateStructure false
      /IncludeBookmarks false
      /IncludeHyperlinks false
      /IncludeInteractive false
      /IncludeLayers false
      /IncludeProfiles false
      /MultimediaHandling /UseObjectSettings
      /Namespace [
        (Adobe)
        (CreativeSuite)
        (2.0)
      ]
      /PDFXOutputIntentProfileSelector /DocumentCMYK
      /PreserveEditing true
      /UntaggedCMYKHandling /LeaveUntagged
      /UntaggedRGBHandling /UseDocumentProfile
      /UseDocumentBleed false
    >>
  ]
>> setdistillerparams
<<
  /HWResolution [2400 2400]
  /PageSize [612.000 792.000]
>> setpagedevice


